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resumo 
 
O objectivo fundamental do presente trabalho é a produção e caracterização 
do comportamento tribológico de novos sistemas vedantes de anéis cerâmicos 
de nitreto de silício (Si3N4) recobertos com diamante CVD (“Chemical Vapour 
Deposition”). 
Os anéis de empanque asseguram a vedação de veios em sistemas de 
circulação de fluidos de natureza diversa sendo sujeitos a solicitações 
tribológicas drásticas de natureza mecânica e/ou química. Os materiais 
cerâmicos são por isso uma classe em desenvolvimento para este tipo de 
aplicação. O Si3N4, de entre os cerâmicos técnicos, é um dos materiais com 
melhores propriedades mecânicas. Por sua vez, o diamante é um material 
inexcedível quanto à dureza e inércia química. 
Em estudos publicados sobre a potencial utilização do diamante CVD em 
sistemas vedantes, verificou-se que a baixa adesão a substratos 
convencionais de metal duro constituía o principal factor limitativo do tempo de 
vida, inviabilizando esta aplicação. No entanto, trabalhos anteriores do grupo 
de investigação em que se insere esta dissertação comprovaram a elevada 
adesão dos filmes de diamante CVD ao Si3N4. Por outro lado, há uma 
capacidade adquirida no fabrico de protótipos de anéis vedantes deste 
cerâmico. Com base nesta conjugação de experiência e perspectiva da 
excelência do sistema, procurou-se neste trabalho optimizar a espessura e 
rugosidade do revestimento de diamante CVD com vista ao estabelecimento 
da função vedante pretendida. 
Para além dos materiais envolvidos, é também um ponto inovador a realização 
de ensaios tribológicos em protótipos de sistemas vedantes mecânicos 
dinâmicos. Os ensaios tribológicos foram efectuados num tribómetro rotativo 
controlado por microprocessador, na configuração anel/anel, equipamento que 
simula, pela forma dos provetes, fluido de trabalho e parâmetros de operação, 
as condições de serviço dos sistemas de anéis vedantes. Testaram-se pares 
homólogos de anéis revestidos. Os parâmetros de ensaio situaram-se na 
gama de velocidade de rotação 500 - 2000 r.p.m. e carga normal total aplicada 
entre 0,3 e ≈1,0 kN, sob uma pressão de 2 bar de água destilada, à 
temperatura ambiente. 
Os ensaios tribológicos forneceram, em primeiro lugar, uma indicação do 
comportamento vedante em rodagem e no estado estacionário. Permitiram 
ainda a determinação do coeficiente de atrito bem como do produto 
pressão×velocidade (PV) mínimo e máximo de vedação, para cada par 
testado. 
O melhor sistema de vedação foi alcançado pelo par de anéis revestidos a 
diamante CVD com tamanho de grão mais fino (2 µm) garantido plena vedação 
para um intervalo PV entre 2,1 e 4,3 MPa⋅ms-1. O tempo cumulativo de 
funcionamento deste sistema atingiu cerca de 430 horas, correspondendo a 
uma distância total de deslizamento de aproximadamente 5730 km, sem 
quaisquer eventos indicadores de danificação das superfícies, isto é, sem 
desgaste mensurável. O coeficiente de atrito manteve-se baixo e em regime 
estacionário com um valor de 0,05. A ausência de vibrações ou picos 
instantâneos de atrito corroboram o excelente comportamento e estabilidade 
vedante deste novo tribosistema. 
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keywords tribology, mechanical seals, coatings, diamond CVD, technical ceramics, silicon 
nitride. 
abstract 
 
The main goal of the present work is the production and tribological behaviour 
characterization of a novel mechanical seal system based on CVD (Chemical 
Vapour Deposition) diamond coated silicon nitride (Si3N4) ceramic rings. 
Mechanical rings are used to seal rotating shafts of circulation systems of 
several distinct kinds of fluids, being submitted to drastic tribological 
solicitations, combining mechanical and chemical contributions. Ceramic 
materials are thus a class in development for this kind of application. Si3N4 is 
one of the technical ceramics with the best mechanical properties. On the other 
hand, diamond is the uppermost material concerning hardness and chemical 
inertness. 
In published works on the application of CVD diamond in sealing systems, its 
low adhesion to conventional hardmetal substrates was reported to be the main 
lifetime limiting factor, causing this application to be impracticable. Contrasting 
to this, previous works carried out by the hostage research group of the present 
dissertation, proved the high adhesion of CVD diamond films to Si3N4 
substrates. Furthermore, there is an acquired know-how in the manufacturing 
of Si3N4 seal ring prototypes. Based on this experience and on the potential of 
the CVD diamond/Si3N4 system, the optimization of the thickness and 
roughness of the coating were selected as the main objectives of this work, 
seeking the intended sealing function. 
It was also an innovative point the accomplishment of tribological tests with 
mechanical seal prototypes. The tribological tests were carried out in a ring-on-
ring microprocessor controlled rotary tribometer, with adequate sample 
geometries, working fluid and operation parameters, to simulate the field 
working behaviour. Homologous coated rings were tested. The experimental 
parameters were the following: rotational speed in the 500 - 2000 r.p.m. range; 
normal applied load between 0.3 and ≈1.0 kN; internal fluid (distilled water) 
pressure of 2 bar; room temperature. 
The tribological testing of the CVD diamond/Si3N4 mechanical seal system 
allowed the full characterisation of the running-in and stationary state regimes. 
Moreover, the friction coefficient was determined, as well as the minimum and 
maximum pressure×velocity product (PV), for each tested pair. 
The best sealing behaviour was found with the pair of Si3N4 coated rings with 
the finest grain (2 µm) polycrystalline diamond film. This system guaranteed a 
PV full sealing between 2.1 and 4.3 MPa⋅ms-1. The cumulative operation time 
of this system reached approximately 430 hours, corresponding to a total 
sliding distance of almost 5730 km, without any signs of surface damaging, i.e., 
no measurable wear. The stationary friction coefficient kept within a low value 
of 0.05. The absence of vibrations or instantaneous friction peaks corroborates 
the excellent behaviour and sealing stability of this new tribosystem. 
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                                                                                                                                         Apresentação 
 1
APRESENTAÇÃO 
 
A razão principal de existência de vedantes mecânicos dinâmicos (empanques) é a 
necessidade da sua aplicação em vedação de pontos de saída e entrada de veios rotativos em 
equipamentos nos quais circulam fluidos de diversa natureza, exercendo uma acção protectora do 
ambiente relativamente a eventuais fugas de líquidos ou gases, que por vezes podem ser tóxicos ou 
mesmo corrosivos. São usados em bombas de transporte de fluidos, autoclaves, turbinas a vapor, 
compressores, sistemas de refrigeração, centrifugadoras, agitadores mecânicos. Referem-se, com 
particular atenção, os fluidos industriais em contacto com os anéis vedantes, como por exemplo, a 
água doce, a água salgada, água fria ou água quente, o petróleo, suspensões de sólidos e o gás 
natural. 
As propriedades tribológicas dos vedantes nesses equipamentos têm um grande impacto no 
grau de fiabilidade da vedação e na redução do consumo energético dos sistemas nos quais estão 
inseridos. Este tipo de sistemas vedantes é constituído por uma parte estacionária localizada na 
saída da caixa e uma parte rotativa solidária no veio e rodando à mesma velocidade que este. As 
duas partes trabalham em rotação relativa, pelo que constituem um sistema tribológico de elevado 
desempenho, quer no que diz respeito às propriedades intrínsecas dos materiais que o compõe, quer 
quanto ao elevado grau de acabamento superficial e planeza. Com o acesso do fluido bombeado à 
interface deslizante, obtém-se, normalmente, um filme lubrificante que assegura, por um lado, o 
efeito de estancamento e por outro, o efeito lubrificante. A penetração do fluido de trabalho entre as 
faces em escorregamento relativo não pode, no entanto, originar perda ou fuga líquida excessiva, 
perdendo-se neste caso a função vedante pretendida. O desempenho do vedante é largamente 
determinado pelo design das interfaces vedantes e pelos materiais usados. Muitos vedantes 
trabalham sob condições mínimas de lubrificação. Desta forma, é altamente provável que ocorram 
contactos entre asperezas, principalmente nas situações de start-up e shut-down (arranque/paragem 
do equipamento). Como consequência, a rugosidade e as propriedades dos materiais são 
fundamentais no desempenho dos vedantes mecânicos. Os desenvolvimentos no domínio dos 
vedantes mecânicos têm sido conduzidos com vista a incrementos significativos no desempenho, 
quer pelo desenvolvimento de novos materiais/novas interfaces, quer pelas novas configurações 
geométricas. Os materiais mais aplicados para empanques são as ligas metálicas (ferro fundido 
cinzento, bronze, aço ligado, aço inoxidável), os cerâmicos (alumina, carboneto de silício), 
compósitos (metal duro, PTFE reforçado, carbono). O presente estado de arte, sob o ponto de vista 
dos materiais, consiste na utilização de anéis oponentes em carbono (grafite), ou deste contra 
carboneto de silício. Estes materiais foram desenvolvidos na década de 80, com diversas variantes 
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em trabalhos posteriores.1,2 Isto inclui a adição de dopantes ao carboneto de silício, como a grafite e 
compostos de titânio, bem com a produção de carboneto de silício com porosidade dispersa. 
Contudo, apesar do sucesso destes desenvolvimentos em áreas específicas, os autores1,2 não 
apresentam outros percursos alternativos no passo de mudança do desempenho e da fiabilidade do 
vedante, que o futuro impõe em aplicações mais exigentes. Uma aproximação alternativa que pode 
prover melhorias do desempenho é a incorporação de técnicas de engenharia de superfícies no 
design dos vedantes mecânicos. Tais técnicas permitem ao projectista especificar as propriedades 
da superfície e do corpo do componente, independentemente. São comuns os vedantes revestidos 
por crómio, carboneto de crómio ou carboneto de tungsténio. Potencialmente, o diamante 
prefigura-se como uma opção de excelência como material de revestimento, para este tipo de 
aplicação.3 
Filmes de diamante policristalino podem ser produzidos através das variadas técnicas de 
deposição química em fase vapor (CVD).4,5 O diamante CVD possui todas as propriedades do 
diamante natural, incluindo elevada dureza; elevada resistência ao desgaste; baixo coeficiente de 
atrito; resistência à fadiga; elevada condutividade térmica; elevada resistência à corrosão e 
compatibilidade ambiental. Estas propriedades, juntamente com as propriedades eléctricas e ópticas 
do diamante, têm promovido uma larga gama de aplicações.5,6 Os filmes de diamante têm um 
enorme potencial para aumentar significativamente as propriedades tribológicas da face do vedante. 
Esta área na qual os filmes de diamante podem criar impacto envolve aplicações de elevada 
exigência onde a fiabilidade é uma característica crítica a garantir, como as aplicações nas 
indústrias aeroespacial e petroquímica. O diamante apresenta propriedades inexcedíveis no que diz 
respeito à dureza e inércia química, o que permitirá responder às elevadas solicitações 
termomecânicas e tribológicas, nomeadamente no arranque a seco dos sistemas e na ausência de 
qualquer lubrificação, e ao contacto com líquidos corrosivos. O recobrimento das faces de trabalho 
dos anéis vedantes com este material a partir da técnica CVD perspectiva-se, pois, como uma 
solução que permitirá aumentar o tempo de vida destes componentes. Esta técnica, relativamente 
recente, de produção de diamante a baixa pressão e temperaturas moderadas, abriu uma nova 
oportunidade de exploração das propriedades únicas deste material, substituindo com vantagem o 
processo convencional de fabrico por sinterização sob pressão a alta temperatura (HPHT). 
Propõe-se neste trabalho a utilização do nitreto de silício (Si3N4) como um material que se 
demonstrou como o mais adequado para garantir uma elevada adesão dos filmes de diamante CVD. 
Os factores determinantes para esta característica são a compatibilidade química e a afinidade dos 
coeficientes de expansão térmica do filme e do substrato. O nitreto de silício (Si3N4) é um dos 
materiais com expansão térmica mais próxima da do diamante (3,2x10-6K-1 e 0,8x10-6K-1, 
respectivamente), o que minimiza a criação de tensões de origem térmica durante o arrefecimento 
                                                                                                                                         Apresentação 
 3
do sistema. Apresenta, simultaneamente, características carburígenas favoráveis à nucleação do 
diamante. A ausência de uma fase grafitizante, como o cobalto presente nos substratos 
convencionais de metal duro, e a elevada refractariedade do Si3N4, são ainda factores favoráveis. O 
Si3N4 conjuga também características de dureza e tenacidade à fractura que o destacam de entre os 
materiais cerâmicos como suporte mecânico para os revestimentos de diamante. O baixo peso 
específico do Si3N4 torna este material cerâmico como um substituto dos empanques metálicos, 
sobretudo em situações nas quais são necessários vedantes de maior porte. 
Anéis densos de Si3N4 foram produzidos no Departamento de Engenharia Cerâmica e do 
Vidro da Universidade de Aveiro por sinterização sem pressão (PS). Os anéis foram rectificados, 
polidos e sujeitos a tratamento superficial para activação da nucleação do diamante, previamente à 
deposição. O diamante foi crescido nos anéis de Si3N4 pela técnica CVD activada por microondas 
(MPCVD), no Departamento de Física da Universidade de Aveiro, usando uma mistura de H2 e de 
CH4. A qualidade dos filmes foi posteriormente avaliada por observação em microscopia 
electrónica de varrimento (SEM).  
No presente trabalho, o estudo do comportamento dos vedantes cerâmicos revestidos foi 
realizado através de ensaios tribológicos de elevada duração, do tipo anel-sobre-anel em câmara de 
fluido pressurizado, que reproduzem as condições de serviço destas peças, possibilitando a 
caracterização destes novos materiais ao nível de protótipo. Como parâmetros de investigação 
consideraram-se a espessura e tamanho de grão do revestimento de diamante CVD, a pressão de 
contacto e a velocidade de rotação. A análise dos mecanismos de desgaste foi realizada com 
recurso a técnicas convencionais de caracterização como a medida do coeficiente de atrito, 
avaliação do desgaste e análise microestrutural por SEM das superfícies de trabalho. 
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1. ELEMENTOS BIBLIOGRÁFICOS 
1.1. Fundamentos 
1.1.1. Tribologia 
 
Os fenómenos relacionados com o movimento relativo entre superfícies constituem o objecto 
de uma área particular das ciências de engenharia denominada tribologia. Esta inclui, para além do 
atrito, outros aspectos como o desgaste e a lubrificação.7,8 Como grandes metas a atingir sob o 
ponto de vista tribológico estão a redução do atrito e do desgaste e um menor consumo de 
lubrificante, ou mesmo a sua eliminação, sem diminuição do desempenho dos mecanismos. 
O atrito relaciona-se com a resistência ao movimento relativo entre os corpos em 
escorregamento ou rolamento conduzindo a uma dissipação de energia. O coeficiente de atrito, µ, 
traduz a razão entre as componentes tangencial (força de atrito) e normal dos esforços exercidos 
numa acção de contacto em movimento desenvolvido ou iminente.  
Por outro lado, o desgaste é definido como a perda de material da superfície, que ocorre por 
acção directa do movimento relativo entre as duas superfícies em interacção ou pela acção indirecta 
de outros mecanismos ou agentes de natureza física e/ou química. Num sistema tribológico, o 
volume de desgaste é directamente proporcional à distância de deslizamento bem como à carga 
normal, sendo inversamente proporcional à dureza do material mais macio. O coeficiente de 
desgaste, Kd, corresponde ao volume de desgaste por unidade de carga e de distância de 
deslizamento, a velocidade constante, sendo válido em estado estacionário. 
 
1.1.2. Lubrificação 
 
O escorregamento entre duas superfícies em contacto directo sem qualquer película do fluido 
entre si é vulgarmente conhecido por contacto em atrito seco. Se um fluido suficientemente viscoso 
mantém as superfícies afastadas e se for pressurizado na admissão, estamos perante um regime 
hidrostático de lubrificação.7,8,9 Se o fluido for sujeito a uma variação de velocidade no seu 
movimento, de modo a que se verifique uma variação de pressão, resulta um regime 
hidrodinâmico.7,9 Para pressões elevadas pode ocorrer lubrificação elasto-hidrodinâmica.8,10 Em 
qualquer dos casos a película de fluido tem uma espessura várias vezes superior à dimensão das 
asperidades das faces oponentes.8 Se, por efeito da carga ou por outros efeitos como a insuficiência 
de lubrificante ou redução acentuada da sua viscosidade ou velocidade, as superfícies chegam ao 
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contacto, a espessura da película fica muito fina, do tamanho das asperidades, estabelecendo-se um 
regime precário de lubrificação designado por lubrificação limite. Nesta condição, a carga aplicada 
é transmitida por uma repartição de áreas entre o contacto franco e o filme fino lubrificante que 
ainda possa existir.7,8,9,10 Para garantir o afastamento entre as duas superfícies no regime 
hidrodinâmico é necessário ter uma viscosidade suficiente no fluido, para este não escapar 
facilmente da área de contacto, bem como uma velocidade relativa de deslizamento adequada, que 
assegure a sua realimentação.7 Este regime passa a limite com o aumento do atrito (tipicamente por 
um factor de 100) se a velocidade for suficientemente baixa e/ou se a viscosidade decair 
consideravelmente.7 Teoricamente, para um dado valor de viscosidade existe uma velocidade ideal 
que garante o regime hidrodinâmico, relação difícil na prática pela existência de velocidades 
limitadas de funcionamento. Assim, a viscosidade é o parâmetro mais importante na lubrificação 
hidrodinâmica.7,8 Já no regime de lubrificação limite, a viscosidade do lubrificante deixa de ser 
relevante,7,8 sendo importante a untuosidade do lubrificante,9 isto é, a sua capacidade de 
preenchimento das cavidades entre asperidades. A lubrificação hidrodinâmica ideal existe quando 
as superfícies estão separadas pela camada mais fina possível, dependendo o coeficiente de atrito 
da viscosidade desse filme. No regime hidrodinâmico, a força de atrito aumenta sob elevadas 
velocidade e viscosidade, que deve ser apenas a suficiente para garantir este regime de lubrificação. 
Quanto ao regime hidrostático, o compromisso viscosidade/velocidade deixa de ser tão 
determinante, dada a acção externa da pré-pressurização do fluido de admissão à zona a lubrificar. 
No arranque e paragem dos mecanismos lubrificados ocorre sempre lubrificação limite. Isto 
é considerado na geração dos lubrificantes comerciais que contêm normalmente aditivos para 
proteger os materiais sob lubrificação limite.7,8 Para além de garantirem a separação das faces em 
deslizamento relativo, reduzindo o atrito e o desgaste, os lubrificantes líquidos executam as funções 
de remoção das partículas de desgaste e arrefecimento das superfícies. No entanto, assiste-se 
actualmente à tentativa de redução ou eliminação dos lubrificantes, sobretudo por razões de 
protecção ambiental, regulação da poluição e da emissão, gestão dos desperdícios, dificuldades de 
reciclagem, etc., além dos imperativos económicos de redução de custos de operação, poupança de 
energia e de recursos. Os lubrificantes tradicionais, sintéticos ou minerais, são na sua maioria 
poluentes activos, não biodegradáveis, podendo ser eco-tóxicos e poluindo sobretudo a água. 
Investiga-se continuadamente a sua substituição por fluidos não poluentes, não derivados do 
petróleo, como a própria água. Com a diminuição do consumo ou remoção do lubrificante, as suas 
funções poderão ser realizadas por outras formas envolvendo novas geometrias ou novos materiais. 
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1.1.3. Calor 
 
Se existem variáveis a ter em consideração num processo de desgaste, a temperatura é sem 
dúvida uma das principais, determinando a formação ou eliminação de óxidos e/ou filmes 
lubrificantes nas superfícies, as transformações microestruturais superficiais e/ou internas, o 
amaciamento, a degradação ou destruição das superfícies, a indução de fissuração por tensões 
térmicas, etc..11 
O calor gerado nas superfícies durante o tempo total de contacto corresponde à intensidade 
da potência de atrito, conforme a EQ. 1.1,12 
 
nA
NVQ µµ =  
EQ. 1.1: Intensidade da potência de atrito12,13 
 
onde Qµ (W/m2) é a potência de atrito por unidade de área, µ é o coeficiente de atrito, N a carga 
normal (N), V a velocidade de deslizamento (m/s) e An a área aparente (ou nominal) de contacto 
(m2). 
A potência e o calor gerado por atrito são parcelas térmicas transferidas para as faces em 
deslizamento, afectando assim o volume de desgaste que ocorre nas superfícies. O volume de 
desgaste total, Vd (mm3), é directamente proporcional a Qµ de acordo com a EQ. 1.2 por um factor 
que engloba o tempo transiente de contacto, t (s), o coeficiente de desgaste, Kd=Vd/(N⋅L), em 
mm3N-1m-1, sendo L (m) a distância de deslizamento, An e µ. 
 
tQKAV dnd µµ
2=  
EQ. 1.2: Volume de desgaste 
 
1.2. Vedantes mecânicos 
1.2.1. Vedantes estáticos e dinâmicos 
 
Os vedantes mecânicos são elementos de máquinas especialmente concebidos para reduzir o 
vazamento em câmaras pressurizadas de transporte de fluidos, quer sejam de natureza gasosa ou 
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líquida. O desempenho dos vedantes é determinado pelas propriedades mecânicas e tribológicas 
dos materiais envolvidos no contacto. 
O vedante pode estar totalmente solidário a um componente da máquina vedando contra 
outro órgão de máquina que se constitui como a face oponente, ou poderá existir um grupo vedante 
constituído por dois corpos, cada qual solidário ao órgão de máquina respectivo. Este tipo de 
vedação pode passar a estática se permanente ou momentaneamente for anulado o movimento 
relativo entre as faces a vedar. Assim, os vedantes podem ser do tipo estático, quando a vedação se 
efectua entre superfícies que não possuem movimento relativo entre si, ou dinâmico, quando ocorre 
movimento relativo (rotativo ou alternativo) entre as duas superfícies em deslizamento. 
Os vedantes estáticos utilizam-se em processos tradicionais de vedação na forma de O-rings, 
juntas, anilhas, camisas, entalhes, cunhas, pinos, foles, diafragmas, etc.. Este tipo de vedação liga 
directamente dois componentes imóveis em termos absolutos ou pelo menos estáticos 
relativamente um ao outro. A pressão de fecho é mantida pela energia elástica armazenada no 
sistema global, degradando-se o desempenho vedante por relaxação das tensões (por falha ou 
degradação dos materiais, pelos diferenciais de expansão térmica, etc.).14 A própria acção da 
pressão do fluido a vedar, ao incidir sobre uma área exposta do vedante, pode incrementar a força 
de fecho, sendo esta situação muitas vezes prevista no projecto da forma e selecção do material e 
na construção de entalhes específicos para a sua montagem. Nesta situação e sob variações da 
pressão do fluido, o vedante pode sofrer variações dimensionais, sendo por isso este tipo de 
vedantes designado por parcialmente estáticos ou mesmo dinâmicos.10,14,15 
Os vedantes dinâmicos têm inúmeras aplicações em equipamentos nas mais distintas 
indústrias como a automóvel, a alimentar, a indústria de produção de energia, entre outras. Entre 
outras aplicações, refere-se a sua incorporação em bombas, turbinas e motores, nos quais ocorre 
movimento rotativo ou alternativo com circulação ou retenção de fluidos. 
Em relação aos fluidos que circulam nos diversos equipamentos, estes podem ser de 
diferentes naturezas (líquido ou gás), corrosivos, tóxicos ou até inflamáveis, pretendendo-se reduzir 
ou mesmo eliminar a sua emissão.14,16,17 A diminuição dos custos globais, o aumento da fiabilidade 
dos equipamentos e o cumprimento da regulamentação ambiental18 são aspectos importantes tidos 
em conta nas tecnologias que se empregam em sistemas vedantes, razão pela qual se encontram em 
contínua evolução. 
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1.2.2. Constituição de um sistema de vedação mecânica 
 
Num sistema de vedação mecânica, os vedantes dinâmicos são classificados em dois grupos 
distintos: vedantes de contacto e vedantes de abertura.10 Relativamente ao primeiro grupo, são 
normalmente concebidos de forma a assegurar a estanquicidade total, abrangendo os seguintes 
tipos: rotativo, de contacto recíproco/oscilatório, diafragma e pistão. Já os vedantes de abertura 
permitirem o escoamento de fluido numa direcção, vedando na direcção oposta, o que os distingue 
dos de contacto. Como exemplo de alguns vedantes de abertura temos os de labirinto, centrífugos e 
de cunha. 
Os vedantes mecânicos dinâmicos são formados por dois anéis comummente de diferentes 
materiais, um rotativo (primário ou dinâmico), solidário com o veio, e um outro, o anel estático ou 
contra-anel, constituindo um batente solidário com o prato de topo imóvel ligado mecanicamente 
ao corpo estator da máquina, conforme apresentado pela FIG. 1.1. O anel primário acompanha a 
rotação do veio através da acção de uma mola de ligação a um anel “escravo”, ou a um fixador 
dinâmico, que se fixa por parafuso(s) ou chaveta(s) ao veio rotativo. 
 
 
FIG. 1.1: Vedante mecânico dinâmico19 
 
Uma outra representação esquemática dos cinco componentes que constituem um vedante 
mecânico é apresentada na FIG. 1.2.: 1 - anel vedante rotativo; 2 - anel vedante estacionário; 3 - 
fixador do anel vedante estacionário; 4 - fixador do anel vedante rotativo; 5 - mola. 
 
anel rotativo / dinâmico 
face dinâmica vedante 
fixador dinâmico 
mola 
anel estático / contra-anel 
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faces dinâmicas vedantes
grupo bomba
sentido de rotação 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
FIG. 1.2: Representação esquemática de um vedante dinâmico mecânico20  
 
Em aplicações de elevada velocidade, o contra-anel também poderá rodar no sentido do veio 
para minimizar a criação de esforços na zona de vedação. A mola apenas permite movimento de 
translação do anel primário relativamente ao eixo longitudinal do veio e simultâneamente (quer em 
trabalho ou em repouso do equipamento), comprime e mantém a acção de vedação entre as faces de 
trabalho. A vedação é assegurada pelo somatório da pressão originada pela força da mola e pelo 
nível da pressão do próprio fluido de trabalho, no interior da câmara do vedante sobre as faces em 
deslizamento relativo. 
 
1.2.3. Tecnologia de vedação 
 
Os vedantes mecânicos beneficiam da existência um filme de fluido interfacial que funciona 
simultaneamente como lubrificante e camada vedante. A maioria das combinações nos processos 
produtivos é tida em conta para a eficiência deste mecanismo assim como para a garantia de um 
baixo nível de vazamento, inerente em bombas e compressores. As perdas por vazamento ocorrem 
onde o veio rotativo penetra na carcaça da bomba. Emissões (fugas) do fluido processado podem 
surgir através de vazamentos inesperados e esporádicos ou por evaporação ou derramamento 
contínuos. 
As tecnologias empregues para garantir a permanência de uma camada lubrificante e, ao 
mesmo tempo, a estanquicidade do sistema apresentam as seguintes configurações:21 
 - Vedantes mecânicos simples; 
 - Vedantes mecânicos duplos com barreira de separação de fluido. 
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O vedante mecânico original ainda hoje bastante utilizado é o vedante simples sugerido para 
aplicações em geral e consistindo num anel fixo seguro por um contacto apertado com o anel 
rotativo, solidário com o veio, de modo a formar a vedação, conforme a FIG. 1.1 e a FIG. 1.2. O 
vedante mecânico simples promove o modo mais económico de vedação, com valores típicos de 
emissão inferiores a 1 g/h, sob condições normais de funcionamento.22 
A introdução dos vedantes duplos aumentou a confiança relativa à baixa emissão destes 
sistemas, possibilitando taxas de vazamento ínfimas. Os vedantes duplos são conjuntos de vedantes 
simples montados em oposição com barreira de separação de fluido. 
A evolução da tecnologia dos vedantes, com vista à melhoria continuada em antecipação ao 
aumento da regulamentação ambiental, tem vindo a alicerçar-se em dois vectores essenciais: o 
projecto mecânico e a substituição por novos materiais. 
No que diz respeito à concepção mecânica, os avanços têm vindo a ser sustentados pela 
sofisticação da dinâmica computacional do fluído de trabalho e introdução de elementos finitos 
sofisticados e outras técnicas de modelização ao encontro da optimização de componentes de 
formas complexas. Com o desenvolvimento de novos materiais especializados visa-se o aumento 
da capacidade tribológica dos sistema vedante. 
 
1.2.4. Materiais para a produção de vedantes 
 
Os materiais que constituem os anéis dos grupos vedantes são de diversas 
naturezas,9,14,16,23,24,25 desde ligas metálicas, polímeros, aos cerâmicos óxidos e não óxidos. 
Algumas das ligas metálicas mais comuns, utilizadas na produção de vedantes são o aço 
inoxidável, o ferro fundido, os bronzes, as ligas de níquel e as ligas de crómio. No domínio dos 
polímeros destacam-se os termoplásticos, os polímeros reforçados, o carbono grafitizado e o 
carbono/silício. Relativamente aos cerâmicos óxidos e não óxidos utilizados, referem-se a alumina 
e o nitreto de silício. Na constituição de um sistema vedante mecânico, a mola é produzida em aço, 
podendo ser de aço inoxidável, aço ligado, bronze, entre outros.10,14,16,23,25,26 
O limite de temperatura e a baixa resiliência condicionam a aplicação dos plásticos como 
vedantes, embora se verifique um grande progresso destes materiais.14 
As elevadas solicitações termomecânicas e tribológicas, nomeadamente no arranque a seco 
dos sistemas e na ausência de qualquer lubrificação, assim como o contacto com líquidos 
corrosivos a elevada temperatura, têm levado ao incremento da procura de materiais mais duros e 
mais inertes quimicamente. Assim, a classe dos cerâmicos, em particular o carboneto de silício, 
SiC, tem vindo a substituir com sucesso os metais e ligas em aplicações vedantes, sobretudo pela 
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influência da dureza na resistência à abrasão, do módulo de elasticidade que confere estabilidade 
dimensional a maiores pressões, da estabilidade química, resistência à corrosão, elevada resistência 
a altas temperaturas e menor peso específico.23,27 O nitreto de silício, Si3N4, é um material cerâmico 
com propriedades semelhantes ao SiC. Em termos de resistência mecânica, é potencialmente 
vantajoso dados os valores superiores de tenacidade à fractura (KIc=5 a 9 MPa⋅m1/2) e resistência à 
flexão (σF =600 a 900 MPa). O carboneto de silício em conjugação com o carbono grafitizado 
constituem o par vedante mais empregue respectivamente como anel secundário (estático) e anel 
primário (dinâmico). 
Na TAB. 1.1 apontam-se algumas vantagens e desvantagens do uso de materiais de 
utilização mais comum em pares de anéis vedantes homólogos, isto é, constituídos pelo mesmo 
material nos dois anéis. 
 
TAB. 1.1: Vantagens e desvantagens de materiais vedantes homólogos23 
Material Vantagens Primeira desvantagem 
Carboneto de silício Resistência à abrasão e à corrosão 
Dureza. Elevado desempenho (PV) 
Fragilidade 
Carboneto de tungsténio Dureza e Tenacidade. Resistência à abrasão Corrosão 
Alumina Resistência à abrasão e à corrosão. Dureza Choque térmico 
Carbono grafitizado Auto-lubrificação Abrasão 
 
1.2.5. Parâmetros de controlo e de resposta dinâmica 
 
O equilíbrio do vedante, a relação pressão-velocidade, a potência e a temperatura, são os 
principais parâmetros que descrevem o comportamento dos vedantes mecânicos dinâmicos. 
O limite de produto pressão-velocidade, PV, na selecção dos anéis primário e estático é o 
que actualmente constitui o indicador mais frequente da capacidade limite de operação (ou de um 
máximo de operação com desgaste admissível, a partir do qual o desgaste aumenta bruscamente), 
pois ainda não se encontra normalizado um critério de avaliação de vedantes nem de testes 
utilizados para medir o desempenho de vedantes standard em aplicações industriais.23 
O valor de PV determina a conveniência de certas combinações de materiais para as faces 
vedantes e em particular a quantidade de calor produzido pela face.14 É a própria pressão da face de 
trabalho do vedante que é utilizada para estimar PV para determinada instalação, conjugada com a 
velocidade de rotação relativa entre os anéis primário e o contra-anel. Os valores PV para vedantes 
mecânicos dinâmicos são na prática calculados tomando o produto da queda de pressão através do 
vedante pela velocidade média na interface.10 Os fabricantes de empanques tornam disponível 
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informação técnica acerca dos materiais utilizados para as faces vedantes e os respectivos limites 
PV. 
Nas mais variadas aplicações com vedantes está implícito um desgaste limitado para tempos 
longos de vida útil bem como uma contaminação praticamente nula. Relativamente ao coeficiente 
de atrito, também este deverá ser reduzido, de forma a minimizar a energia dissipada, limitando o 
aquecimento das faces de trabalho. Um aumento exagerado da temperatura na face do vedante 
interfere no seu desgaste, dada a vaporização do filme lubrificante e a consequente gripagem.  
A comparação entre diferentes grupos vedantes mecânicos é normalmente apresentada por 
meio dos valores de PV e do coeficiente de desgaste, Kd, obtido na respectiva situação de trabalho. 
Desta forma, é possível definir o limite PV correspondente a um determinado tempo de vida do 
sistema. 
Podem observar-se na TAB. 1.2, um resumo dos parâmetros referidos, apresentados por 
alguns fabricantes16 de vedantes e obtidos por pesquisa bibliográfica, segundo alguns autores,18 
para pares homólogos de vedantes. 
 
TAB. 1.2: Limites PV, coeficiente de atrito e coeficiente de desgaste de pares homólogos de 
materiais para anéis de vedantes mecânicos 16,18,28 
Material em escorregamento Limite PV 
(MPa·ms-1) (*) 
µ 
(*) 
Kd  
(mm3N-1m-1) 
Carbono grafitizado 1,8 - - 
Cerâmico (**) 0,35 - - 
Carboneto de tungsténio 4,2 
4,9-5,4 
0,08 
0,025-0,034 
10-8 
10-9-10-8 
Carbono/silício 17,5 0,05 - 
Carboneto de silício 17,5 0,02 10-9 
Legenda: (*) testes com água; - não apresentado; (**) não descrito a classe do cerâmico. 
 
Uma análise sobre os valores apresentados na TAB. 1.2 permite observar que os pares de 
vedantes homólogos de carboneto de silício e de carbono/silício se destacam relativamente aos 
restantes no que diz respeito ao elevado parâmetro de vedação PV. Relativamente ao valor do 
coeficiente de atrito exposto para os referidos pares, este proporciona ao par de vedantes uma 
excelente resistência à abrasão, assim como boa resistência à corrosão. Apresentam ainda uma 
moderada resistência ao choque térmico.16,18 Relativamente ao coeficiente de desgaste, estes 
materiais apresentam uma perda de massa que pode ser considerada ínfima, não sendo sequer 
apresentado pelo autores 16,18, qualquer valor de Kd para o carbono/silício. No par homólogo de 
carboneto de tungsténio (WC), embora expondo um valor menor de PV=4,2 MPa·ms-1, o respectivo 
valor do coeficiente de atrito entre as faces é substancialmente maior relativamente aos restantes 
pares apresentados. Já o coeficiente de desgaste assume ainda uma ordem de grandeza maior, 
relativamente ao exposto para os outros pares homólogos já referidos. 
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Uma apresentação aprofundada da tecnologia de vedação dinâmica, em particular dos 
materiais empregues nos anéis de empanque, pode ser encontrada num trabalho anterior28 
desenvolvido no âmbito do presente grupo de investigação. A presente dissertação é inovadora no 
que respeita à utilização de revestimentos de diamante CVD e respectiva análise do comportamento 
tribológico. 
 
1.3. O diamante obtido por deposição química em fase vapor (CVD) 
1.3.1. Estrutura cristalina, propriedades e aplicações do diamante 
 
A forma alotrópica do carbono que possui a ligação química covalente simples mais forte da 
natureza é a do diamante, tendo sido descoberto este facto no século XVIII. O diamante é uma 
estrutura metaestável nas condições de pressão e temperatura ambiente, pelo que só foi possível 
produzi-lo apenas em 1954,29 por sinterização a partir de pó de grafite e sementes de diamante 
natural, submetendo esta mistura a pressões acima das 60.000 atmosferas e a temperaturas de 2000 
K, na presença de catalizadores metálicos. Estas condições reproduzem as existentes a cerca de 150 
km abaixo da superfície da Terra, onde tem origem o diamante natural. Os cristais aparecem à 
superfície graças ao desencadeamento de erupções vulcânicas e transporte a velocidades 
supersónicas até à crusta terrestre. Como resultado de um arrefecimento e uma redução de pressão 
extremamente rápidos, os cristais assumem uma forma fisicamente imutável. A sua raridade torna-
o exageradamente caro.30,31 
O diamante natural é classificado pelo tipo e o nível de impurezas contidas no seu interior. A 
maioria dos diamantes naturais são do tipo Ia que contém até 0,3% de azoto, sendo os diamantes do 
tipo Ib mais raros na natureza, porém quase todos os diamantes sintéticos são deste tipo, contendo 
azoto em concentrações até 500 p.p.m.. Nos diamantes do tipo IIa e IIb, extremamente raros na 
natureza, a quantidade de impurezas é de tal maneira reduzida que o equipamento habitual de 
absorção de IR ou UV não consegue detectá-la. 
As estruturas do diamante e da grafite, as mais comuns adoptadas pelo carbono puro, são 
bastante diferentes. O diamante é um cristal de brilho extremo, de dureza inexcedível, sendo um 
bom isolante eléctrico, enquanto que a grafite é negra, macia e possui uma óptima condutividade 
eléctrica.32 A dureza do diamante resulta da força de ligação C-C e da sua estrutura covalente 
tridimensional. 
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À pressão atmosférica e à temperatura ambiente, a grafite é a mais estável das duas formas 
referidas. O diamante só se torna estável a altas pressões e altas temperaturas. Porém, a 
metaestabilidade do diamante pode ser ignorada para a maioria das aplicações devido à elevada 
energia de activação necessária para a conversão deste em grafite, o que só acontece a 1200 ºC. 
A principal diferença entre estas duas formas é a configuração dos átomos de carbono. Na 
estrutura da grafite, FIG. 1.3(a), cada átomo de carbono liga-se covalentemente a três átomos 
vizinhos usando a orbital atómica sp2, formando uma estrutura quasi-hexagonal empilhada em 
planos paralelos. 
 
(a) grafite 
 
(b) diamante cúbico (c) lonsdaelite hexagonal 
FIG. 1.3: Formas cristalinas do carbono puro 
 
Como o carbono proporciona quatro ligações em vez de três, este arranjo deixa um electrão 
residual deslocalizado para cada átomo de carbono. Este é o responsável pelas fracas forças de 
interacção, de Van Der Waals, entre os planos paralelos. A baixa dureza da grafite deve-se ao fácil 
deslizamento dos planos quasi-hexagonais. Os electrões não partilhados podem fazer a transição 
para a banda de condução absorvendo os fotões da luz visível, o que dá à grafite o seu aspecto 
negro e a sua apreciável condutividade eléctrica. O espaçamento entre planos basais é de 6,707 Å e 
o espaçamento entre átomos nestes planos é de 1,42 Å. 
A estrutura do diamante pode ser encarada como resultante da interpenetração de duas 
estruturas cúbicas de faces centradas deslocadas de um quarto da diagonal do cubo FIG. 1.3(b). O 
parâmetro de rede é 3,56 Å e o comprimento da ligação é 1,54 Å. Surge uma estrutura 
tridimensional covalente na qual cada carbono possui coordenação tetraédrica, formando ligações 
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fortes com os seus vizinhos usando as quatro orbitais atómicas sp3 (energia de ligação é 
aproximadamente 711 kJ⋅mol-1).33 
Existe ainda uma forma particular de diamante natural com simetria hexagonal designada por 
lonsdaelite FIG. 1.3(c). Esta forma é muito rara e encontrou-se em meteoritos. 
A densidade do diamante (3,51 g/cm3) é relativamente elevada apesar do seu baixo número 
atómico (aproximadamente 12). Isto é devido à baixa distância interatómica neste tipo de estrutura. 
Em comparação, a densidade de silício cujo número atómico é 28 é aproximadamente 2,33 g/cm3. 
Com uma dureza Vickers entre 60 e 100 GPa, (dependendo da orientação do cristal), o diamante é 
o material conhecido mais resistente à deformação plástica. O módulo de Young e a razão de 
Poisson do diamante são respectivamente 1000 GPa e 0,1 GPa. Estes valores excepcionais 
conferem ao diamante uma vasta gama de aplicações mecânicas.34 O diamante possui um baixo 
coeficiente de expansão térmica e uma condutividade térmica excelente à temperatura ambiente, 
apresentado ainda baixo coeficiente de atrito, características estas que o seleccionam para 
numerosas aplicações, por exemplo, no domínio da indústria de transformação metalomecânica.34 
Como o diamante é um isolante eléctrico, a propagação de calor é feita pelas vibrações dos 
átomos da estrutura cristalina e não pelo movimento dos electrões, como o que acontece para o 
caso dos metais. Deste modo, o diamante tem o valor mais elevado de condutividade térmica à 
temperatura ambiente (mais de 2000 Wm-1K-1) de entre todos os materiais. Por exemplo, no cobre, 
conhecido pela sua elevada condutividade térmica, esta atinge apenas 400 Wm-1K-1. A dilatação de 
um material com a temperatura depende também da vibração da rede, sendo o coeficiente de 
expansão térmica do diamante cerca de 0,8×10-6K-1. 
Devido à sua estrutura covalente, todos os electrões do carbono da forma diamante ficam 
situados na banda de valência. O hiato (gap) de energia necessária para promover um electrão da 
banda de valência para a banda de condução através da banda proibida do diamante é muito 
elevado, aproximadamente 5,47 eV. Na ausência de impurezas, os fotões da faixa do visível ou do 
UV não podem pois ser absorvidos, o que explica a transparência dos cristais do diamante. Esta 
característica explica ainda a elevada resistência à radiação cósmica e nuclear. À temperatura 
ambiente, a excitação térmica não pode prover a condução e por isso o diamante é electricamente 
resistivo (104 Ω⋅cm). Porém, o diamante pode ser dopado com átomos de boro e a sua resistividade 
pode diminuir abaixo de 10 Ω⋅cm. As impurezas de boro surgem geralmente no diamante natural e 
são responsáveis pela coloração azul dos cristais. O boro só possui três electrões de valência e o 
outro electrão necessário para a criação da ligação é retirado do cristal no qual é criado um buraco 
positivo. O diamante age então como um semicondutor tipo p. 
A quantidade de luz reflectida por um material é representada pelo seu índice de refracção. 
Para os cristais de diamante mediu-se aproximadamente o valor de 2,42 no espectro visível. 
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Quando este índice é elevado, a luz é amplamente reflectida pelo material. O diamante, 
genericamente transparente, apenas absorve no espectro infravermelho, na frequência de vibração 
das ligações C-C. Esta frequência é denominada frequência Raman e é igual a 1332 cm-1.35,36 
Outras propriedades interessantes do diamante são a biocompatibilidade e a inércia química 
a temperaturas inferiores até 800 ºC na presença de oxigénio e até 1550 ºC em atmosferas não 
oxidantes. 
O potencial de aplicações do diamante CVD atinge pois muitas áreas tecnológicas. Por 
exemplo, na área espacial, como protecção de células solares e superfícies sujeitas a 
bombardeamento de "partículas" cósmicas, dissipadores de calor, dispositivos electrónicos mais 
resistentes, etc.. Na área da micro-electrónica, com a possível obtenção de dispositivos mais 
rápidos e mais eficientes termicamente. Na área de óptica, com a obtenção de componentes para 
lasers de alta potência, em protecção de janelas ópticas de detectores acoplados em mísseis, etc.. A 
aplicação na indústria mecânica é ainda mais atraente, devido às possibilidades de uso como 
ferramentas de corte, como camada anti-atrito para junções em motores automotivos e 
aeronáuticos, em protecção de superfícies para ambientes agressivos, etc.. Na indústria 
odontológica e médica, como brocas ortopédicas e odontológicas, implantes e outros dispositivos. 
Na indústria de vidros e cerâmica, como brocas, materiais abrasivos, facas de corte, etc.. Na área de 
química como protectores a ambientes agressivos, como eléctrodos para várias aplicações, 
inclusive para tratamento de água, etc.. 
 
1.3.2. A deposição de diamante CVD por activação de microondas (MPCVD) 
 
Diversas combinações de materiais para os anéis de sistemas de vedação mecânica têm sido 
testadas na indústria.37 Por sua vez, é crescente o uso de revestimentos dos materiais em contacto, 
no sentido de conferir às superfícies uma melhoria das propriedades mecânicas e tribológicas. No 
geral, os revestimentos das superfícies de contacto visam um aumento de dureza e/ou a diminuição 
do coeficiente de atrito, tanto para os pares de materiais homólogos como para materiais 
dissimilares. Nos vedantes mecânicos dinâmicos, o diamante perspectiva-se como o material de 
referência para revestimento, sobretudo pela conjugação da elevada dureza, com a boa 
condutividade térmica e ampla inércia química.38 
As técnicas de alta pressão e alta temperatura (HPHT – High Pressure High Temperature) 
são as responsáveis pela produção da maior parte do diamante industrial utilizado no mundo. Uma 
técnica alternativa é a deposição química em fase vapor (CVD – Chemical Vapor Deposition), 
surgida apenas no final da década de 70 através de intensa actividade simultânea das escolas russa e 
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americana, que descobriram que o átomo de hidrogénio podia funcionar como elemento activador 
do processo de crescimento de filmes de diamante em detrimentos da grafite ou formas de carbono 
não cristalino.39 A partir da década de 80, vários grupos de investigação proliferaram em todo o 
mundo, particularmente no Japão.40,41 
O processo de crescimento de diamante CVD consiste na activação, por diferentes métodos, 
de um plasma de uma mistura de gases composta por pequenas quantidades de hidrocarbonetos 
diluídas em hidrogénio. A activação destes gases produz hidrogénio atómico e radicais de 
hidrocarboneto, em especial o radical metilo (CH3), em condições de não-equilíbrio 
termodinâmico. 
O crescimento da estrutura cristalina do diamante faz-se pela incorporação dos átomos de 
carbono dos hidrocarbonetos da fase gasosa. 
As características gerais dos filmes de diamante como o tamanho de grão, a orientação 
cristalográfica e a adesão, de entre outras propriedades, são determinadas pelos estágios iniciais de 
deposição. A etapa de nucleação controla a etapa seguinte de crescimento do filme, determinando 
desta forma as propriedades e aplicações do filme. Para que ocorra a nucleação do filme de 
diamante é necessária a criação de núcleos estáveis, os quais, atingindo um tamanho crítico, 
desenvolvem-se pelo fornecimento contínuo de espécies químicas carbonáceas presentes na fase 
gasosa. 
Os materiais formadores de carbonetos, tais como o Si, Mo, e Ti, exibem taxas de nucleação 
uma a duas ordens de grandeza superiores à dos substratos não formadores de carbonetos42,43. As 
espessuras destas camadas variam desde vários ângstrons até alguns micrómetros.44 O carbono é 
adsorvido inicialmente na superfície do substrato, resultando na formação de um carboneto estável. 
A nucleação de diamante ocorre quando a concentração de carbono na superfície aumenta até a 
saturação. A determinação da densidade de nucleação de diamante sobre Ti, Nb, Ta, Mo e W 
mostrou diferenças relacionadas com a difusividade do carbono nos respectivos substratos.42,43 O 
período de incubação para a nucleação é mais curto nos metais que alcançam mais rapidamente a 
supersaturação de carbono na sua superfície. A formação das intercamadas é um processo rápido 
pois o meio é muito reactivo, ao passo que a nucleação de diamante em substratos não carburígenos 
requer um período de incubação longo. Neste período de incubação observa-se, de uma maneira 
geral, uma saturação superficial de carbono e consequente formação de compostos intermédios 
precursores da fase diamante, que funcionam como uma barreira difusiva para o carbono em 
excesso. 
Alguns trabalhos mostraram que a presença de fases secundárias no material de base pode 
interferir no processo.45,46 Como por exemplo, é referido que os grãos de diamante crescem 
preferencialmente nas regiões antes ocupadas por material vítreo ou directamente sobre esta.46 
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O processo de nucleação deve ser relacionado com vários factores, todos fortemente 
dependentes do substrato e do tipo de preparação superficial utilizado. 
Os principais processos de activação da mistura gasosa são a geração de um plasma por 
microondas (MPCVD)47 e a pirólise por filamento quente (HFCVD).40 Outras técnicas são a chama 
de acetileno e oxigénio (ATCVD)18 e o jacto de plasma gerado por um arco eléctrico (AJCVD).48 
Na técnica MPCVD, a utilizada no presente trabalho, o plasma é gerado numa atmosfera 
gasosa de baixa pressão através de um campo de alta frequência. No interior do campo eléctrico, o 
gás é ionizado em electrões e iões. Os electrões são rapidamente acelerados a elevados níveis de 
energia cinética, colidindo com as moléculas do gás e promovendo a activação da fase gasosa. 
Como resultado, as concentrações atómicas de hidrogénio são elevadas e a pirólise dos 
hidrocarbonetos produz CH3 como espécie dominante do carbono. A estabilidade e a elevada 
energia do plasma de microondas permitem a deposição contínua do diamante por 10 a 100 horas. 
Nos sistemas normalmente utilizados, o gás contendo carbono é diluído em hidrogénio 
(aproximadamente 0,2-2% de CH4 em H2) e a mistura introduzida numa câmara ligada a um 
sistema de vácuo primário, acoplada a um gerador de microondas (2,45 GHz), FIG. 1.4. e FIG. 1.5. 
A câmara é evacuada até 10-130 kPa. O substrato é colocado sob o plasma, podendo ser aquecido 
independentemente a ≈800-1100°C, por exemplo por uma resistência. O intervalo de taxas de 
deposição é vasto: entre 5 e 30 µmh-1, sendo os filmes de melhor qualidade os crescidos mais 
lentamente. 
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FIG. 1.4: Esquema do reactor MPCVD 
 
 
FIG. 1.5: Reagentes, fluxo e reacção no reactor MPCVD 
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1.3.3. O problema da adesão e o uso do Si3N4 como substrato para o diamante CVD 
 
Na produção de filmes finos para aplicações tribológicas é fundamental garantir uma adesão 
ao substrato capaz de suportar as elevadas solicitações termomecânicas a que determinado tribo-
sistema seja submetido. No caso concreto dos filmes de diamante CVD, a adesão fica 
comprometida pelas tensões térmicas originadas pelo desajuste entre o baixo valor do coeficiente 
de expansão que o diamante apresenta e o dos substratos convencionais. 
A adesão é neste trabalho a propriedade mais importante no sistema, na relação 
revestimento/substrato. Tanto a ligação mecânica como a ligação química entre o filme de 
diamante e o substrato são fundamentais para uma adesão adequada.49 A principal razão para uma 
baixa adesão é a elevada tensão térmica induzida que se desenvolve na etapa de arrefecimento do 
processo de deposição química de vapor (CVD) do diamante. 
Este processo é complexo, pois envolve a interacção do substrato com o meio reactivo 
gasoso e o controlo de mecanismos concorrentes nas etapas de nucleação e crescimento do filme. A 
presença de segundas fases e impurezas no substrato interferem no desenvolvimento do filme, 
tornando a compreensão dos processos de nucleação e adesão pouco clara para a grande maioria 
dos substratos cerâmicos. 
Para que se possa reduzir a tensão térmica deverá proceder-se à escolha de um material para 
o substrato, tal que este possua um coeficiente de expansão térmica idêntico ao do diamante. O 
nitreto de silício é um potencial material que melhor satisfaz a deposição de diamante devido à 
semelhança entre os respectivos coeficiente de expansão térmica: o diamante (0,8x10-6 K-1 < α < 
4,5x10-6 K-1 para 20 < T < 800 ºC 50) e o nitreto de silício (2,9x10-6 K-1 < α < 3,6x10-6 K-1 para 20 < 
T < 1500 ºC 51). Ao contrário do que acontece para substratos ferrosos, em que a formação de 
grafite na interface impede a adesão do filme de diamante, o nitreto de silício é o material 
refractário que suporta a deposição de diamante CVD a altas temperaturas (650 ºC a 1000 ºC), 
produzindo uma natureza carburígena que favorece tanto a nucleação do diamante como a junção 
química. 
O uso de substratos que não sejam de diamante, ou de materiais que não tenham afinidade 
química para o diamante, exige um pré-tratamento superficial de modo a promover a criação de 
zonas reactivas para a formação de núcleos primários que servirão de sementes para o crescimento 
dos filmes. 
Assim, a investigação destes dois materiais Si3N4/diamante CVD poderá ser mutuamente 
benéfica para aplicações em ferramentas revestidas. Um revestimento com um filme fino de 
diamante na superfície do Si3N4 aumenta fortemente a dureza da ferramenta, considerando que a 
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utilização de Si3N4 oferece aos filmes de diamante uma resistência mecânica e térmica emparelhada 
com o substrato. 
Um pré-tratamento ácido de microfissuração com partículas de diamante foi proposto por H. 
Itoh et al.52,53 para melhorar a adesão e para evitar efeitos nocivos na fase intergranular. Contúdo, 
declarações contraditórias acerca do papel da fase vítrea intergranular na densidade da nucleação e 
na adesão, mantêm este assunto uma questão em aberto. Mais tarde, o mesmo grupo conseguiu 
melhores adesões através da inserção de inter-camadas do tipo de diamante-carbono (DLC), antes 
do revestimento CVD sobre o Si3N4,54 devido à relaxação da tensão residual interfacial entre o 
filme de diamante e o substrato. 
X.L. Peng et al.55 também revestiu ferramentas de Si3N4 e caracterizou os filmes resultantes 
através de indentação estática. O método de indentação foi apontado como o caminho não 
apropriado para avaliar a adesão, devido à fractura prematura do substrato à carga de 306 N. 
Contudo, têm vindo a utilizar estas técnica com sucesso, por exemplo, Mallika et al.56 não 
encontrou delaminação no crescimento dos filmes de diamante sobre os substratos de Si3N4 acima 
de carga de 588 N. Com interesse sobre o comportamento mecânico, como aplicações em 
ferramentas de corte, existem poucos resultados referidos com sucesso.52 A título de exemplo, o 
revestimento de Si3N4 com diamante, proporcionou uma entrada directa como o aumento da vida 
da ferramenta em cerca de 300 vezes mais, quando comparado com um material não revestido.53 
Existem poucos estudos de deposição de diamante sobre Si3N4 na literatura. H. Buckremer-
Hermanns et al.57,58 referiu como óptimos os parâmetros deposição por plasma micro-ondas 
(MPCVD), tanto para as etapas de nucleação como para as de crescimento. Uma conclusão 
importante foi que, concentrações de CH4 na ordem de 0,5-1,5 % aumenta a formação do diamante 
devido ao aumento do número de espécies carbonáceas reactivas do plasma, que são necessárias 
para a formação de possíveis inter-camadas (SiC, a-C) e também para a saturação de carbono na 
superfície do substrato. São referidos importantes resultados interessantes no pré-tratamento da 
superfície do Si3N4 para a nucleação e adesão do diamante. 
Chang et al59 mostraram que o polimento do diamante de 0,1 µm ou 1 µm a microfissuração 
do diamante, através da agitação ultra-sónica, não melhora a adesão nem o desempenho da 
ferramenta de corte, quando comparado com amostras não tratadas, mesmo que a densidade da 
nucleação seja superior depois de microfissuração. Contúdo, Shibuya et al.60 referiu que a riscagem 
por partículas de diamante ou por espalhamento de diamante através de combustão de chama de 
O2-C2H2 é necessária para atingir um filme de diamante contínuo sobre o Si3N4. Estes autores só 
obtiveram uma deposição escaça de diamante quando apenas utilizaram pós de alumina que 
funcionam como agentes riscantes. Quando não se efectua nenhum pré-tratamento, observa-se uma 
baixa densidade de nucleação de diamante com o valor de 105-106 cm-2.61 
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Cappeli et al.61 compararam vários tipos de preparação de substratos e obtiveram o melhor 
resultado depois da riscagem de ¼ µm da porção de diamante (109-1010 cm-2). Foi tentativamente 
desenvolvida uma complexa aproximação para assegurar a elevada adesão da junção química do 
diamante, através da formação de camada de SiC depois da deposição de diamante CVD por chama 
oxi-acetilénica.62 
M. Belmonte et al,63 prepararam substratos de Si3N4, completamente densificados (> 99% da 
densidade teórica), sob a forma de disco, pelo processo de sinterização num forno convencional de 
grafite a 1750 ºC, durante 2 horas em atmosfera controlada de azoto. Após rectificação, estes 
autores escolheram dois pré-tratamentos diferentes para acabamento de superfície para determinar 
o efeito da rugosidade resultante na adesão do diamante ao substrato. Os pré-tratamentos utilizados 
foram o polimento com disco de diamante de 46 µm e um processo distinto, que inclui três etapas 
diferentes e consecutivas de polimento, a primeira com pasta diamantada de 15 µm, seguido de 
pasta diamantada de 6 µm e acabamento com sílica coloidal de 0,25 µm. A ambos os pré-
tratamentos seguiu-se o tratamento final por riscagem para a deposição com partículas de diamante 
de 0,5 µm a 1 µm sobre um pano macio. A rugosidade média da superfície, Ra, foi avaliada antes e 
depois da referida riscagem dos substratos de Si3N4 com partículas de diamante. Foi medido um 
valor médio de Ra de 0,178 µm nos substratos submetidos ao pré-tratamento de desgaste com disco, 
não sendo observadas diferenças entre a rugosidade medida antes e depois da riscagem. Contudo, a 
rugosidade no material obtida pelo pré-tratamento de polimento aumentou ligeiramente após o 
processo de riscagem de 0,008 µm para 0,013 µm. A deposição para ambos os substratos foi 
realizada por MPCVD nas condições de: potência de microondas de 2,8 kW; pressão total de 
1,2×104 Pa; fluxo de H2/CH4 de 400/25 sccm; tempo de deposição de 2 horas. Os autores63 
mediram os picos de emissão acústica em função duma carga de indentação, constatando que os 
picos de emissão acústica máxima ocorrem para menor carga de indentação nas amostras de pré-
tratamento de polimento face ao pré-tratamento de polimento com disco de diamante. Assim, um 
melhor desempenho de adesão é alcançado pelo substrato com maior rugosidade. A avaliação da 
resistência de fractura interfacial nos filmes, pela medição de fractura radial em função da carga de 
indentação apresentou, segundo os autores,63 um valor máximo de 1372 kNm-1 nos substratos 
revestidos com pré-tratamento de desgaste com disco. 
 
1.3.4. Acabamento superficial dos filmes de diamante 
 
Actualmente verifica-se amplo interesse na produção de filmes de diamante de alta qualidade 
em substratos metálicos e cerâmicos para a utilização em várias aplicações de engenharia. A razão 
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principal para o referido interesse e subsequente aplicação técnica, reside nas aptidões próprias do 
diamante, nomeadamente a dureza e inércia química, muito superiores às de quaisquer outros 
materiais. A par disso, e sob o ponto de vista tribológico, o diamante apresenta baixos valores de 
coeficiente de desgaste e de coeficiente de atrito na maioria das situações de deslizamento 
combinado com outros materiais ou em pares próprios. A conjugação destas  características 
específicas torna-o num potencial material para aplicações tribológicas muitíssimo exigentes. Na 
realidade, se se tratasse de um material barato e abundante, o diamante seria indubitavelmente o 
potencialmente escolhido para muitas destas aplicações. 
Nos últimos anos, o diamante polido,64,65 o diamante nanocristalino (NCD)66,67 e as camadas 
de lubrificação sólidas de diamante68 foram alvo de pesquisa e desenvolvimento a fim de melhorar 
as propriedades tribológicas dos materiais e aumentar a sua aplicabilidade. Os revestimentos de 
diamante têm chamado a atenção dos investigadores devido às suas excelentes propriedades, não só 
mecânicas, mas também ópticas e electrónicas. Sendo um filme super duro, já se previa o estudo do 
seu desempenho tribológico por todo o mundo na década de 80.69 
A potencial utilização do diamante para aplicações tribológicas foi extremamente reforçada 
com descoberta de que se poderiam desenvolver filmes finos a baixas pressões de deposição (≈ 102-
103 Pa) de misturas de hidrocarboneto-hidrogénio através de métodos de deposição química de 
vapor (CVD),70 incluindo a deposição por microondas (MPCVD). Como já referido, as condições 
do plasma são projectadas para dissociar as misturas de hidrocarboneto-hidrogénio em espécies 
iónicas ou radicais essenciais para a nucleação inicial e para o posterior crescimento destes filmes. 
Para aplicações mecânicas estruturais especificas, nomeadamente tribológicas, o diamante pode ser 
depositado em substratos metálicos e cerâmicos, formando um sistema ideal, que tem vindo a ser 
estudado e optimizado em função da natureza do próprio substrato e das condições de deposição. 
As temperaturas típicas impostas nestes substratos para a subsequente deposição de diamante são 
de 600-950°C.70 A deposição realizada a temperaturas inferiores a 600°C é também possível, 
embora com taxas de crescimento significativamente inferiores e menor qualidade do filme. 
O diamante microcristalino (MCD) de alta qualidade apresenta a maioria das propriedades 
inerentes ao diamante natural. É composto por grandes grãos colunares que se apresentam 
extremamente facetados à superfície, FIG. 1.6 , resultando numa rugosidade elevada e impedindo a 
sua utilização imediata para a maioria das aplicações de desgaste. Quando usado em componentes 
de deslizamento, os filmes irregulares causam atrito elevado e desgaste muito acentuado.71,72,73 Os 
filmes MCD rugosos podem ser polidos através de feixes laser, por abrasão mecânica contra pós 
finos de diamante ou mós diamantadas, e ainda por desgaste químico das asperidades em contacto 
com um prato metálico de liga ferrosa a quente.74 
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FIG. 1.6: Superfície de um filme de diamante microcristalino (MCD)70 
 
As FIG. 1.7 e FIG. 1.8 mostram características típicas de superfícies de elevada rugosidade 
para aplicações abrasivas e baixa rugosidade para aplicações não abrasivas, respectivamente. É 
possível obter este tipo de acabamento superficial a partir de texturas diversas, actuando nos 
parâmetros de deposição. 
 
FIG. 1.7: Superfície de maior rugosidade para aplicações abrasivas75 
 
FIG. 1.8: Superfície de baixo relevo para aplicações não abrasivas75 
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Devido à superfície irregular do filme policristalino produzido pelo processo CVD, o 
coeficiente de atrito do filme de diamante é maior do que o do diamante natural, causando 
restrições nas suas aplicações, particularmente mecânicas.76 Já os coeficientes de atrito dos filmes 
polidos podem ser comparados com o coeficiente de atrito de diamante natural.77 Contudo, os 
processos de polimento são uma dificuldade suplementar, pois levam muito tempo e no caso de 
geometrias complexas não são práticos de executar. Resulta que, apesar do elevado interesse na 
utilização de filmes de diamante para aplicações tribológicas diversas, estes não tem a sua 
utilização amplamente disseminada no campo industrial. Porém, a investigação e desenvolvimento 
decorrente, satisfazem as expectativas criadas.78 Até agora, só algumas ferramentas de carboneto de 
tungsténio (WC-Co) e de cerâmicos (Si3N4) recobertas com diamante CVD foram disponibilizadas 
comercialmente. 
Foram desenvolvidos novos métodos para a deposição de filmes de diamante nanocristalino 
(NCD) que utilizam uma maior relação de C/H do que a normal no processo de plasma de 
microondas.79 Embora as taxas de crescimento sejam um pouco atenuadas, o acabamento da 
superfície dos filmes resultantes é bastante mais polido (25 nm de rugosidade média) e o 
coeficiente de atrito apresenta valores na gama 0,05-0,1, dependendo das condições de ensaio. A 
deposição de filmes NCD é também conseguida através da utilização de Ar-C60 e plasmas de Ar-
CH4 num sistema de microondas CVD modificado.80 
À parte da rugosidade superficial vista como uma interação física, a influência da química de 
superfície e a adesão podem também surgir e desempenhar um papel dominante no atrito e no 
desempenho ao desgaste dos filmes de diamante.81 A natureza e a extensão destas interacções 
químicas podem ser controladas pelas espécies ambientais ou através da temperatura ambiente. 
Os resultados de estudos tribológicos sugerem que, dependendo dos constrangimentos 
ambientais tribológicos, da adsorção e desadsorção de espécies gasosas e da reconstrução da 
superfície a altas temperaturas, podem mesmo ocorrer interfaces de contacto em testes de 
deslizamento de filmes de diamante, permitindo o controlo do atrito e limitação do desgaste. 
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2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL 
2.1. Substratos Cerâmicos 
2.1.1. Composição e densidade teórica 
 
A produção dos substratos cerâmicos de Si3N4 em forma de anel destinados ao revestimento a 
diamante CVD para subsequente caracterização tribológica, compreendeu etapas sucessivas de 
fabricação que são específicas desse processamento, nomeadamente no que diz respeito à mistura de 
pós e à sua densificação, bem como à preparação mecânica das faces para deposição de diamante 
CVD. Com base em trabalhos anteriores28,82 escolheu-se para aditivo de sinterização do Si3N4 o 
sistema Al2O3-Y2O3, conforme a composição ponderal apresentada na TAB. 2.1. Na mesma tabela 
refere-se a respectiva densidade teórica.28 
 
TAB. 2.1: Composição ponderal e densidade teórica do substrato de Si3N4 
Si3N4 
%(peso) 
Grade M11 
HC STARCK 
Al2O3 
%(peso) 
Grade C 
Alcoa 116SG 
Y2O3 
%(peso) 
Grade M11 
HC STARCK 
Densidade 
teórica, dt 
(gcm-3) 
89,30 3,70 7,00 3,25 
 
Os pós foram misturados por 4 horas a 300 r.p.m em moinho planetário da marca Fritsch 
Pulverisette-5, por comoagem do pó de Si3N4 com o sistema de aditivos de sinterização em meio 
líquido de isopropanol. A comoagem garante uma mistura homogénea, dispersão dos aditivos de 
sinterização e redução da granulometria dos pós. A jarra e os corpos moentes, de forma esférica, 
são de alumina, sendo pesados no início e fim da preparação de cada lote de pó produzido. Foram 
utilizadas condições de viscosidade da suspensão que garantem contaminação nula: massa total de 
130 g de pó, 60 ml de isopropanol e 350 g de bolas de alumina. Seguidamente os pós foram secos à 
temperatura de 60 ºC por 12 horas numa estufa WTB-Binder 300-0 ºC, etapa a seguir à qual se fez 
a desaglomeração por peneiração em malha de 100 µm. Tal permite o controlo do tamanho 
máximo de aglomerados, que poderiam tornar-se prejudiciais na sinterização. Por fim procedeu-se 
à calcinação a 400 ºC por 4 horas num cadinho de alumina em forno tubular, com velocidade de 
aquecimento de 10 ºCmin.-1 e arrefecimento natural, etapa desenvolvida para eliminação dos 
resíduos orgânicos por queima. 
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2.1.2. Conformação e sinterização 
 
A conformação e densificação dos substratos na forma de anel foram feitas, respectivamente, 
por prensagem a frio e por sinterização sem pressão. 
A compactação prévia dos pós na forma anelar foi feita em moldes de grafite, num sistema de 
pesagem e vazamento do pó para um molde com macho interno, ao qual se aplicou um punção 
compactador. Esta compactação foi feita numa prensa hidráulica unidirecional, da marca Craver, sendo 
utilizada uma carga de 2 toneladas. Seguiu-se a prensagem isostática a frio, a 200 MPa, numa prensa 
Autoclave Engineers, sendo as amostras previamente colocadas sob vácuo em mangas envolventes 
protectoras de latex. 
A densificação por sinterização sem pressão (PS) das pré-formas anteriores foi feita à 
temperatura de 1750°C por 2 horas no forno de grafite Thermal Techology Inc, equipamento com 
câmara de atmosfera controlada de N2 (P=0,1 MPa), com aquecimento e arrefecimento a 25 ºCmin-1. 
Para evitar as perdas de massa por vaporização dos constituintes pré-compactados, os anéis foram 
envolvidos por uma mistura de pós (“cama”) de Si3N4+BN (50:50% em peso) e colocados em 
cadinhos estanques de grafite. 
 
2.1.3. Maquinagem e polimento 
 
As faces dos substratos cerâmicos densos foram maquinados numa rectificadora de mesa 
horizontal rotativa. Os anéis foram fixados no centro da mesa sendo rectificados por uma mó 
diamantada com face de trabalho complanar com a mesa e com avanço controlável em modo fino. Este 
equipamento é suficientemente robusto para garantir planeza das faces, pertencendo à linha de 
produção da empresa DURIT. 
O polimento das superfícies dos vedantes para deposição de diamante foi realizado com pastas 
finas (3 µm e 1 µm) de diamante diluídas em óleo sobre pratos de polimento de estanho.  
O paralelismo entre as faces foi medido na empresa DURIT, utilizando os mesmos processos 
de verificação óptica desta empresa da sua linha de produção de anéis de metal-duro. 
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2.2. Deposição de diamante CVD 
2.2.1. Preparação das superficies 
 
Posteriormente, realizou-se o pré-tratamento mecânico da face para deposição, através da 
riscagem manual sobre um pano macio com pó de diamante (0,5-1 µm), de modo a favorecer a 
posterior activação da nucleação do diamante CVD. Com esta preparação das superfícies garante-se 
simultaneamente a impregnação da superfície do substrato com pequenos cristais de diamante 
(“sementes”), que se constituem como agentes de nucleação, e o aumento da superfície específica a 
revestida, dado o incremento da rugosidade. 
 
2.2.2. Deposição pela técnica de plasma assistido por micro-ondas 
 
A deposição química em fase vapor (CVD) é a técnica de deposição e crescimento de 
diamante utilizada neste trabalho. Neste processo de deposição, uma variedade de espécies 
químicas presentes no gás passam a reagir quando entram em contacto com uma superfície mantida 
a temperatura controlada, dando origem a um produto sólido e a sub-produtos gasosos. Os 
revestimentos preparados desta forma tornaram-se muito importantes em muitas das áreas 
tecnológicas mais sofisticadas, desde a micro-electrónica até à indústria de transformação dos 
metais. 
Existe actualmente uma gama alargada de materiais que podem ser obtidos pela técnica 
CVD, quer como filmes finos quer como deposições macroscópicas, massivas. Nestes estão 
incluídos muitos metais, metalóides, carbonetos, óxidos, nitretos, silicetos, boretos, etc., sendo já 
corrente a produção industrial de alguns deles por CVD (a-C, grafite, SiC, TiC,W2C e WC, BN, 
TiN, Si3N4, Al2O3, SiO2, etc.). 
As vantagens do CVD sobre as outras técnicas de deposição incidem sobre dois pontos 
fundamentais: a facilidade de dopagem durante o crescimento, bastando misturar os gases de 
deposição com outros que contenham o dopante, o que é extraordinariamente importante para as 
aplicações no campo da electrónica, e a possibilidade de crescimento homo/hetero epitaxial. 
Como principal desvantagem da referida técnica, refere-se a elevada temperatura de 
deposição: quando aplicada a metais, por exemplo, ainda que a temperatura de fusão possa não ser 
atingida, algumas características físicas importantes podem ser completamente alteradas, como é o 
caso da dureza, tenacidade, resistividade eléctrica, etc.. 
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Ultimamente, investigadores conseguiram provar que é possível sintetizar diamante sem 
fazer recurso às condições extremas de pressão e temperatura, conforme já referido anteriormente 
neste trabalho. Isto foi conseguido fazendo reagir compostos gasosos por CVD, contendo carbono 
(metano, monóxido de carbono, etc.) com alguns pequenos diamantes, tendo-se verificado 
posteriormente que estes aumentavam de tamanho e de peso. Mais tarde, e pelo mesmo método, foi 
ainda possível fazer nuclear partículas de diamante noutros substratos, como o silício, o que levou à 
tentativa bem sucedida de obter filmes finos. A evolução e optimização das diversas técnicas de 
CVD permitiram o aparecimento de filmes de excelente qualidade (material policristalino) sobre 
um grande número de substratos diferentes. 
Neste trabalho, a síntese do diamante foi obtida através do reactor comercial de microondas 
MPCVD ASTeX PDS18, usando a mistura de gás H2/CH4. A activação da mistura gasosa pelo 
gerador de microondas dá origem a um plasma de radicais de carbono, hidrogénio atómico e 
combinações C-H que se constitui como o percursor do diamante e, simultaneamente, promove o 
aquecimento do substrato (até cerca de 900 ºC). Os parâmetros de deposição seguidos foram os 
seguintes: intensidade de microondas de 2,8 kW; pressão total do gás de 12 kPa; fluxo de gás 
H2/CH4=400/25 sccm; tempo de deposição de 2 e 6 horas. 
 
2.3. Técnicas de caracterização e análise microestrutural 
2.3.1. Densidade 
 
A densidade dos anéis produzidos foi determinada pelo método de imersão em água destilada 
(d≈1,0 g/cm3), baseado no principio de Arquimedes. Para a determinação da densidade utilizou-se uma 
balança electrónica digital Mettler Toledo PB303 com precisão de 10-3 g. Os valores finais das 
medidas correspondem à média de, no mínimo, cinco leituras, sendo cada leitura realizada após o 
tempo suficiente para a estabilização no contacto líquido/anel. A densidade relativa de cada substrato, 
ρ, é dada pelo quociente entre a densidade calculada, d, e a densidade teórica, dt, apresentada na TAB. 
2.1. 
 
2.3.2. Microscopia electrónica de varrimento 
 
A microscopia electrónica de varrimento, SEM, foi a técnica utilizada para examinar as 
superfícies dos filmes de diamante depositado sobre os anéis de Si3N4, bem como das faces de trabalho 
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dos ensaios tribológicos anel/anel realizados. O SEM é provavelmente uma das técnicas mais úteis de 
caracterização da morfologia de superfícies de filmes de diamante obtidas por CVD. Variando as 
condições de deposição de diamante CVD, estas induzem várias morfologias, inclusive cristais 
homoepitaxiais simples, altamente orientados ou filmes policristalinos fortemente texturado. Além da 
análise das superfícies de crescimento, o SEM pode ser utilizado para observação da evolução das 
pistas de desgaste no filme diamante, nomeadamente clivagem, arrancamento de grãos ou delaminação 
extensiva. 
Sendo o diamante CVD um isolante eléctrico, necessita de ser recoberto por uma camada 
condutora fina (ouro ou carbono). Para a caracterização SEM das pistas de desgaste dos vedantes 
ensaiados neste trabalho, os respectivos anéis foram fixos aos porta amostras de SEM com cola de 
carbono (Leit-C Nach Gocke) sendo feito posteriormente um recobrimento com carbono, num 
evaporador Emitech K950. As observações SEM foram realizadas num microscópio electrónico 
Hitachi S-4100. 
 
2.3.3. Topografia superficial (rugosidade) 
 
Na produção de anéis para empanques mecânicos, bem como para a análise do estado das 
superfícies após trabalho, a topografia superficial das faces por avaliação dos parâmetros de 
rugosidade, assume extrema importância. 
Nos provetes destinados aos ensaios tribológicos anel/anel, quer nas faces dos substratos 
cerâmicos para deposição de diamante CVD, quer sobre os revestimentos, foram quantificados os 
seguintes parâmetros de rugosidade: rugosidade média, rugosidade máxima, altura a 10 pontos. A 
rugosidade média, Ra, é uma medida dos desvios das asperidades em relação à linha média do perfil 
de rugosidade. Trata-se da média das ordenadas deste perfil, Y(x), dividida pelo comprimento de 
referência L, calculadas a partir da linha média que divide o referido perfil em duas superfícies de 
igual área, EQ. 2.1. É o mais utilizado dos parâmetros internacionalmente aceites de medida de 
rugosidade. Para determinada distância de apalpação, o Ra (µm) surge normalmente calculado 
como um valor médio de Ra de vários sub-segmentos consecutivos. A rugosidade máxima, Rmax, 
consiste na medida do desnível entre o “pico” e o “vale” de uma asperidade, não representando por 
isso a maior altura ou o vale mais fundo a partir da linha média, mas sim a profundidade máxima 
da rugosidade. Relativamente a Rmax, como este valor pode ser afectado por descontinuidades 
aleatórias na superfície, ou por partículas ou impurezas estranhas, é mais usual usar uma média de 
Rmax, por exemplo de medidas consecutivas em 5 partes da distância total de apalpação. RZ, altura a 
10 pontos, corresponde à distância média entre os 5 picos de asperidades mais altos e os 5 vales 
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mais profundos medidos no comprimento de apalpação. Representa uma média de profundidade de 
rugosidade 
 
∫= Loa dxxYLR )(1  
EQ. 2.1: Rugosidade média 
 
As rugosidades foram determinadas com a utilização do equipamento Perthometer M1-Mahr. 
Trata-se de um rugosímetro de mostrador digital com apalpador mecânico, que em cada medida 
realiza um pré-varrimento para determinação automática do valor ideal de distância total de 
apalpação, e que calcula a rugosidade média e altura a 10 pontos de acordo com a norma DIN EN 
ISO 4287 (1998) e a rugosidade máxima de acordo com a norma DIN 4768 (1990). 
Em cada face foram realizadas medidas por varrimentos radiais, transversais e aleatórios. 
 
2.4. Caracterização Tribológica 
2.4.1. Equipamento de ensaios anel/anel 
 
Para a realização dos ensaios de simulação do comportamento vedante em serviço com 
protótipos de anéis cerâmicos de Si3N4 revestidos a diamante CVD, foi utilizado o tribómetro TE92 
da Plint & Partners, na configuração do anel-sobre-anel, equipamento que se encontra instalado no 
laboratório de tribologia do Instituto Superior de Engenharia de Coimbra. 
O referido equipamento é um tribómetro universal rotativo controlado por microprocessador 
com software próprio para introdução dos parâmetros de ensaio e seu controlo (velocidade de 
rotação, carga, duração de teste, temperatura, tempos e/ou velocidade de rampas e patamares), com 
aquisição de dados e cálculos de grandezas resultantes (velocidade linear, carga e pressão efectivas 
nas faces, tempo, temperatura, momento e coeficiente de atrito, distância de deslizamento). O 
tribómetro universal TE92-Plint, possui a particularidade de enquadrar perfeitamente a simulação 
de funcionamento dum grupo vedante mecânico dinâmico: gera o movimento em deslizamento 
rotativo relativo, em que um provete fica estático (simulação do empanque ligado fisicamente ao 
estator da máquina) e o oponente, em rotação, é carregado sobre o primeiro; o par, em fecho, cria a 
simulação da câmara de fluido de trabalho pressurizado. 
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Na figura FIG. 2.1 mostra-se o referido equipamento, juntamente com a unidade de controlo 
(microprocessador), o computador que a monitoriza e a bomba de injecção e controlo do fluido em 
pressão para a zona dos provetes. 
 
 
FIG. 2.1: Vista geral do equipamento 
 
Este equipamento de ensaio permite simular contactos de deslizamento, rolamento ou misto, 
com um dos provetes em rotação contínua, oscilação ou movimento misto. Sendo um tribómetro 
universal, permite a execução de diferentes testes tribológicos, com ou sem lubrificação, para as 
seguintes configurações: pino (1, 2 ou 3)/disco; anel/anel; bloco/anel; bloco/bloco; esfera(s)/plano. 
Dispõe ainda de controlos de temperatura por aquecimento indirecto, desde a temperatura ambiente 
até 600 ºC; permite atmosfera controlada/protectora de gás, pressão variável do meio fluido 
lubrificante e com a possibilidade de recirculação ou renovação contínua do fluido. 
A FIG. 2.2 destaca um pormenor deste equipamento de ensaio, onde se pode observar o 
suporte superior do anel dinâmico e o respectivo anel rotativo ai posicionado, bem como o 
reservatório de fluído de fuga (por vazamento da câmara fechada em pressão por encosto dos anéis) 
onde se encontra fixo internamente o contra-anel estático inferior. 
Os eixos colineares de rotação e de carga e as geometrias e dimensões relativas dos vários 
acessórios que fixam os provetes a ensaiar em testes anel/anel utilizados no presente trabalho 
atendem à norma ASTM D3702-94.83 
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Em termos de protecções autónomas, garantindo uma simultânea segurança de dano aos 
provetes em ensaio, o equipamento dispõe de um sistema de detecção de vibração. Acima dum pico 
máximo de vibração, detectado por um sensor piezoeléctrico, cuja sensibilidade é ajustável em 
controlo fino num circuito associado ao sensor, o equipamento interrompe o decorrer do teste. Não 
existe, no entanto, relação da posição do controlo com um nível particular de vibração, por não ter 
sido feita uma calibração do sistema, dando escala ao ajuste. Optou-se por testes com ajustamento 
mais apertado, limitando de vibração. 
 
 
 
FIG. 2.2: Equipamento de ensaio: suportes e reservatório de fluído 
 
suporte superior do 
anel dinâmico 
anel rotativo 
reservatório do 
fluído de fuga 
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2.4.2. Procedimento experimental e parâmetros dos ensaios tribológicos 
 
O processo de preparação dos provetes para os ensaios tribológicos iniciou-se com a limpeza 
dos mesmos em banho de ultra sons com acetona de alto grau de pureza (PA). Seguidamente foram 
pesados numa balança Mettler Toledo XS205 (precisão de 10-5 g até 81g e de 10-4 g de 81 a 220g). 
Seguidamente os provetes são alinhados e fixos aos suportes de ensaio, fixação feita por prévia 
colagem com cianoacrilato de endurecimento rápido no respectivo porta-anel, com subsequente 
aperto de parafusos fixadores. Esta montagem consiste num alinhamento concêntrico entre o anel e 
o seu suporte, alinhamento efectuado num torno mecânico e verificado com um comparador 
mecânico. 
Os anéis são desmontados, limpos em banho de ultra sons em acetona de alto grau de pureza, 
secos e pesados, após a realização das etapas de teste conforme a respectiva programação. Isto 
permite o cálculo do volume de desgaste sofrido pelos constituintes do respectivo par. No fim das 
etapas pretendidas os anéis são desmontados, limpos e pesados, para reconfirmação das variações 
globais de massa e dos respectivos coeficientes de desgaste. 
Indicam-se na TAB. 2.2 os parâmetros dos ensaios tribológicos considerados no presente 
trabalho. A carga nominal em vedação, a distância percorrida e o tempo necessário para esta 
condição se estabelecer são parâmetros a determinar, dependendo da resposta em rodagem do 
sistema, no caso da determinação do valor mínimo de carga, e da capacidade de suporte de 
carregamento em vedação, no caso da determinação da carga máxima à velocidade nominal. 
 
TAB. 2.2: Parâmetros dos ensaios tribológicos do presente trabalho 
Parâmetro Valor 
Fluído de trabalho Água destilada 
Pressão do fluído 2 bar 
Temperatura Ambiente (∼23 ºC) 
Meio Ambiente Ar Ambiente 
Carga Normal Variável (a de vedação para cada par) 
Velocidade de Rotação 2000 r.p.m. 
Distância de Deslizamento Variável 
Tempo Variável 
 
2.4.3. Coeficiente de atrito, coeficiente de desgaste e carga normal 
 
O equipamento de ensaios tribológicos possui uma célula de carga lateral que suporta e 
traduz o momento resistente devido à força de atrito, permitindo a determinação da força de atrito. 
Sendo conhecido o valor da carga normal aplicada em cada ensaio, a primeira lei do atrito permite 
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determinar em tempo real o coeficiente de atrito, µ, EQ. 2.2, na qual Fa (N) representa a força de 
atrito e N (N) a carga normal. É feita a média aritmética das leituras instantâneas realizadas em 
cada etapa para determinar µ dessa etapa. 
 
N
Fa=µ  
EQ. 2.2: Coeficiente de atrito 
 
A avaliação da perda de peso dos anéis permite quantificar o volume de desgaste, Vd (mm3), 
EQ. 2.3, na qual mi e mf correspondem, respectivamente, às massas inicial e final do provete e dt à 
densidade teórica do material. Uma vez conhecida a carga normal, N (N), e determinada a distância 
percorrida em deslizamento, L (m), a EQ. 2.4 permite quantificar o coeficiente de desgaste, Kd 
(mm3N-1m-1). 
 
t
fi
d d
mm
V
−=  
EQ. 2.3: Volume de desgaste 
 
NL
VK dd =  
EQ. 2.4: Coeficiente de desgaste 
 
A carga normal, N, ou também carga normal efectiva, Nef, na face de trabalho, corresponde à 
carga real entre as faces opostas em movimento relativo que garante o fecho do contacto vedante. 
Corresponde-lhe uma pressão efectiva, Pef, considerando a área da pista de trabalho entre os seus 
diâmetros exterior, φext, e interior, φint. 
A definição da carga normal, N, distingue-se do parâmetro carga ou força normal total, Nt, 
carga normal total de trabalho real que o tribómetro fornece: devido à pressão líquida, PL (Pa), 
dentro da câmara vedante, cria-se uma carga de abertura, Nab, força correspondente a toda a área 
interna do menor diâmetro, φint, da pista de trabalho. Para a vedação em condição estática, o 
tribómetro terá de fornecer uma carga que, no seu mínimo, supere a carga de abertura. A força 
mínima a garantir será a correspondente à pressão líquida multiplicada pela área correspondente ao 
diâmetro externo da face de trabalho, φext (m), EQ. 2.5. 
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2
2


⋅= extLt PN φπ   
EQ. 2.5: Carga normal total (teórica) 
 
Na prática, com a dinâmica do movimento e a criação de forças centrífugas, a carga normal 
para vedação é ainda maior que este valor teórico. Mesmo na simulação de um encosto estático, a 
situação teórica anterior pode não garantir vedação por dificuldades de acomodação das superfícies 
(maior ou menor número de contacto de asperidades, influência do estado da superfície, etc.). 
Para determinada pressão do fluido e para determinada carga normal total aplicada pelo 
tribómetro, os cálculos das respectivas carga normal efectiva, N≡Nef (N), e pressão efectiva, Pef 
(Pa), na face de trabalho, são feitos pelas EQ. 2.6 e EQ. 2.7 respectivamente. 
 
2
int
2


⋅−= φπLtef PNN  
EQ. 2.6: Carga normal efectiva 
 



 

−


=
2
int
2
22
φφπ ext
ef
ef
N
P  
EQ. 2.7: Pressão efectiva 
 
A velocidade de rotação, fixa para cada ensaio em função do raio da pista de trabalho, 
calcula-se através da EQ. 2.8 a velocidade de deslizamento, V (m/s), em que w (r.p.m.) é a 
velocidade de rotação introduzida no tribómetro e rd (m) o raio da pista de desgaste. 
 
602 drwV π⋅=  
EQ. 2.8: Velocidade de deslizamento 
 
Para o cálculo do raio da pista de desgaste, não se adopta o critério de metade do diâmetro 
médio da pista de trabalho, que é uma simples consideração de ordem geométrica. Utiliza-se o 
critério de igualdade de áreas exterior e interior ao raio equivalente, como calculado pela EQ. 2.9, 
em que φext e φint (m) são os diâmetros exterior e interior da pista de desgaste. 
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2
int
2 φφ += extdr  
EQ. 2.9: Raio (equivalente) da pista de desgaste 
 
O raio equivalente da pista de desgaste é usado no cálculo da distância real percorrida em 
deslizamento, L (m), a partir do número de rotações da etapa/ensaio anel sobre anel, nr, segundo a 
EQ. 2.10. 
 
rd nrL ⋅= π2  
EQ. 2.10: Distância percorrida em deslizamento 
 
A duração do ensaio (ou etapa) pode ser reconfirmada com a distância de deslizamento, 
através da EQ. 2.11, sendo t (s) o tempo de ensaio (em patamar), L (m) a distância de deslizamento 
e V (m/s) a velocidade de deslizamento pretendida. 
 
V
Lt =  
EQ. 2.11: Tempo de (patamar) ensaio 
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3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
3.1. Características dos anéis de Si3N4 revestidos a diamante CVD 
3.1.1. Densidade, microestrutura e propriedades mecânicas do Si3N4 
 
Os valores de densidade relativa, ρ, dos cerâmicos de Si3N4 produzidos por 
sinterização sem pressão foram optimizados num trabalho anterior do grupo no âmbito do 
qual se desenvolveram os trabalhos da presente dissertação.28 Obteve-se o valor de ρ=99,6 
% para duas horas de patamar isotérmico a 1750 ºC. Para tempos superiores ocorre 
desdensificação do cerâmico, com origem na perda de massa do material por vaporização 
excessiva dos constituintes.28 O nitreto de silício sinterizado a esta temperatura apresenta-se 
na forma estrutural β-Si3N4 (hexagonal), sendo o estágio de aquecimento suficiente para a 
transformação completa da forma α-Si3N4 (trigonal), constituinte do pó de partida.28 Esta 
transformação de fase ocorre simultaneamente com o fenómeno de densificação durante a 
sinterização composto por uma sequência de etapas: 1- dissolução da fase α (metaestável) 
na fase líquida, essencialmente a partir das zonas da superfície das partículas sujeitas a 
compressão elevada; 2- difusão de Si e N no líquido ao longo dos gradientes de 
concentração; 3- reprecipitação na forma β nos pontos sujeitos a menor tensão (poros, 
pontos triplos) e/ou planos cristalográficos de elevada energia superficial.28,84 A análise 
DRX não revelou a presença de quaisquer fases cristalinas com ítrio ou alumínio na sua 
composição, comprovando que a fase intergranular se apresenta no estado amorfo.28 
A figura seguinte, FIG. 3.1, apresenta a microestrutura obtida por SEM e contrastada 
por ataque químico com CF4, nas amostras de Si3N4 denso.28 
  
FIG. 3.1: Fotomicrografia SEM do Si3N4 sinterizado a 1750 ºC para 120 min. de 
patamar isotérmico em ampliações distintas (a e b) 
a) b) 
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Este material cerâmico é formado por grãos alongados de β-Si3N4 com orientação 
aleatória. Nas observações em secção do tipo apresentado na FIG. 3.1, apenas alguns grãos 
prismáticos evidenciam a totalidade do seu comprimento, encontrando-se os restantes em 
corte transversal. A fase vítrea intergranular apresenta uma tonalidade clara com este tipo 
de contraste químico. As principais propriedades mecânicas destes cerâmicos resumem-se 
em seguida:28 dureza Vickers, HV=12,1±0,9 GPa; tenacidade à fractura, KIc=5,7±0,3 
MPa⋅m1/2; resistência à flexão em três pontos, σf=786±66 MPa; módulo de Young, 
E=277,9±4,7 GPa. 
 
3.1.2. Dimensões e grau de acabamento superficial dos anéis de Si3N4 
 
Na TAB. 3.1 são apresentadas a densidade relativa, rugosidade, dimensões 
geométricas e peso dos anéis de Si3N4 utilizados neste trabalho como substratos para os 
filmes de diamante CVD. As densidades relativas obtidas reproduzem, com um 
afastamento máximo de apenas 0,7%, os resultados obtidos em trabalhos anteriores.28 
 
Legenda: Ra - rugosidade média; Rz - altura a 10 pontos; Rmáx - rugosidade máxima; φext - 
diâmetro externo; φint - diâmetro interno; e - espessura; rg - raio geométrico; rd - raio 
(equivalente) da pista de desgaste. 
 
Após o processo de polimento das faces dos anéis, as medidas de paralelismo das 
superfícies de trabalho, tomadas em direcções aleatórias ao longo dos diâmetros das faces, 
mostraram valores muito semelhantes, da ordem de 0,005 µm. Os valores de rugosidade 
apresentados na TAB. 3.1 são médias dos valores obtidos experimentalmente nos 
TAB. 3.1: Propriedades dos anéis cerâmicos Si3N4 para ensaios tribológicos 
Rugosidade (µm) Dimensões(mm) Raio(mm) Peso 
(g) 
Amostra ρ 
(%) 
Ra Rz Rmax φext φint e rg rd  
Anel 1 98,9 0,028 0,224 0,255 43,4 32,5 7 19,0 19,2 15,595 
Anel 2 99,3 0,026 0,022 0,262 43,4 32,5 7 19,0 19,2 15,595 
Anel 3 99,1 0,024 0,025 0,253 43,5 32,3 6 19,0 19,2 12,365 
Anel 4 100 0,027 0,026 0,345 43,5 32,3 6 19,0 19,2 12,364 
Anel 5 99,6 0,029 0,256 0,357 43,5 32,3 6 19,0 19,2 12,365 
Anel 6 99,5 0,028 0,255 0,348 43,5 32,3 6 19,0 19,2 12,366 
Anel 7 99,5 0,028 0,255 0,348 43,4 32,4 7 19,0 19,2 15,150 
Anel 8 99.8 0,032 0,291 0,411 43,5 32,3 6 19,0 19,2 12,365 
Anel 9 99,0 0,033 0,293 0,409 43,5 32,3 6 19,0 19,2 12,363 
Anel 10 99,2 0,031 0,292 0,412 43,5 32,3 6 19,0 19,2 12,364 
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varrimentos feitos nas faces conforme três direcções, radial, transversal e aleatórias. Não se 
observaram diferenças significativas nos valores medidos em cada anel. 
 
3.1.3. Revestimento dos anéis de Si3N4 com diamante CVD 
 
O anéis de Si3N4 foram revestidos com diamante CVD pelo processo de activação de 
plasma por micro-ondas durante 6 e 2 horas, com vista a ser estudado o efeito combinado 
espessura/granulometria/rugosidade do filme de recobrimento das faces de trabalho. Os 
ensaios tribológicos em seguida designados por 1-SND6 e 2-SND6 foram executados com 
anéis de Si3N4 (SN) revestidos com diamante (D) crescidos durante 6 horas, enquanto que 
os ensaios 1-SND2, 2-SND2 e 3-SND2 referem-se a filmes obtidos em 2 horas. Nesta 
nomenclatura seguiu-se a ordem de execução dos ensaios, dado que inicialmente se pensou 
que era necessário um revestimento espesso para garantir um melhor comportamento 
tribológico. A taxa de crescimento dos revestimentos de diamante CVD policristalino 
medida para estas condições de deposição é aproximadamente de 4 µm.h-1, pelo que as 
espessuras obtidas estimam-se em 25 µm e 8 µm para os filmes de 6 e 2 horas, 
respectivamente.38 
A figura seguinte, FIG. 3.2, apresenta a microestrutura final em observação SEM das 
faces de trabalho iniciais, prontas para ensaio. Pode-se observar claramente a diferença que 
se verifica entre o tamanho de grão de diamante obtido para os diferentes tempos de 
deposição. Para 2 horas de deposição, o grão apresenta-se muito mais fino, com tamanho 
médio de 2 µm, atingindo-se uma granulometria média de cerca de 4 µm para a deposição 
de 6 horas. O tamanho de grão do diamante reflecte-se no grau de acabamento da superfície 
dos anéis, resultando valores de rugosidade reunidos na TAB. 3.2. 
 
 
 
Legenda: Ra - rugosidade média; Rz - altura a 10 pontos; Rmáx - rugosidade máxima. 
 
 
TAB. 3.2: Valores de rugosidade dos anéis revestidos a diamante durante 6 horas (SND6) e 
2 horas (SND2). 
SND6 Ra Rz Rmáx SND2 Ra Rz Rmáx 
Média (µm) 0,262 1,75 2,57 Média (µm) 0,151 0,83 1,34 
Desvio Padrão 0,005 0,39 1,28 Desvio Padrão 0,004 0,25 0,59 
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ROR620 
FIG. 3.2: Fotomicrografias SEM do revestimento: para 6 horas de deposição (a); para 2 horas de 
deposição (b) 
 
3.2. Comportamento tribológico dos sistemas vedantes de anéis de Si3N4 
revestidos a diamante CVD 
 
3.2.1. Ensaio de vedação com anéis recobertos com filme de 6 horas 
 
Na TAB. 3.3 apresentam-se os resultados do ensaio tribológico anel/anel 1-SND6 no 
qual se testou o par homólogo de diamante crescido em Si3N4 durante 6 horas. A realização 
do ensaio envolveu aplicação progressiva da carga normal, acompanhada de aumento da 
velocidade de rotação. 
O ensaio foi iniciado sob pressão de líquido (0,5 bar), a qual teve de ser 
imediatamente retirada após se ter verificado fuga acentuada, deixando-se o par de anéis a 
deslizar imerso na envolvente líquida com o objectivo de proceder à rodagem das faces de 
trabalho. Esta etapa inicial (E1) foi completada nestas condições para o respectivo tempo 
programado (1800 s). Como se pode constatar na TAB. 3.3, as solicitações (velocidade e 
carga) impostas nesta etapa são propositadamente pouco agressivas, garantindo deste modo 
que as faces de trabalho iniciam a sua acomodação gradual por polimento suave sem que 
ocorra danificação do filme de diamante, o que inviabilizaria o par de anéis para ensaio. 
Nesta etapa, o valor médio do coeficiente de atrito é relativamente elevado, situando-se 
acima de 0,14, TAB. 3.3, em consequência da rugosidade inicial do filme de diamante, 
reflectida na grande oscilação dos valores de atrito instantâneo que se apresentam na FIG. 
3.3. 
 
b) a) 
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Legenda: w - velocidade de rotação; V - velocidade linear; Nt - carga normal total; Nef - carga normal 
efectiva; Pef  - pressão efectiva; t - tempo; Li - distância de deslizamento; µi - coeficiente de atrito 
instantâneo. 
 
 
 
 
 
 
Legenda: Ra - rugosidade média; Rz - altura a 10 pontos; Rmáx - rugosidade máxima. 
 
 
 
 
TAB. 3.3: Resultados do ensaio tribológico 1-SND6 (par SND6/SND6) 
N (kN) t L (m) µ Etapa w 
(r.p.m.) 
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa) 
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi 
E1 250 0,51 0,15 0,11 0,168 1922,2 0,53 974,7 974,7 0,141 
E2 500 1,01 0,25 0,21 0,322 60,0 0,53 57,2 1031,9 0,095 
E3 500 1,01 0,25 0,21 0,322 1941,7 1,09 1969,9 3001,8 0,101 
E4 500 1,01 0,25 0,21 0,322 1907,8 1,62 1931,6 4933,4 0,104 
E5 750 1,52 0,50 0,46 0,707 3679,2 2,64 5584,6 10518,0 0,070 
E6 750 1,52 0,50 0,46 0,707 7232,0 4,65 10973,0 21491,0 0,069 
E7 750 1,52 0,50 0,46 0,707 3689,1 5,68 5599,3 27090,3 0,070 
E8 750 1,52 0,50 0,46 0,707 89,7 5,70 136,3 27226,6 0,073 
TAB. 3.4: Valores de rugosidade após o ensaio 1-SND6 (par SND6/SND6). 
Anel Superior Ra Rz Rmáx Anel Inferior Ra Rz Rmáx 
Média (µm) 0,039 0,33 0,44 Média (µm) 0,268 1,77 2,98 
Desvio Padrão 0,004 0,05 0,09 Desvio Padrão 0,034 0,44 1,39 
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Na etapa seguinte, etapa E2, e numa primeira tentativa de redução da fuga verificada na 
etapa anterior, procedeu-se ao aumento da velocidade de rotação do tribómetro para 500 r.p.m. e da 
carga normal aplicada para 250 N, durante um período de 1800 s. Verificou-se ainda fuga do 
líquido, embora ligeiramente menor que em E1, razão pela qual se procedeu novamente ao corte da 
pressão do líquido. Conforme podemos observar na TAB. 3.3, a etapa E2, prevista para 1800 s, foi 
interrompida automaticamente por excesso de vibração da máquina. De seguida, efectuou-se um 
novo arranque do ensaio, com os mesmos parâmetros anteriormente definidos (E3=E2), 
completando-se o tempo programado. O ensaio progrediu em rodagem nas etapas seguintes, E4 e 
E5. Uma observação do comportamento do ensaio neste ponto, permite verificar, através da TAB. 
3.3, que o aumento da velocidade de rotação do ensaio para 750 r.p.m. e da carga normal aplicada 
para 250 N, proporcionou uma diminuição do coeficiente de atrito instantâneo de µ=0,1 para 
µ=0,07. 
Durante o decorrer da etapa E6 efectuou-se a paragem do ensaio em modo manual para se 
observar as faces de trabalho, quando esta decorria a cerca de metade do tempo total programado. 
Como resultado da observação, verificou-se o início do polimento por zonas e a existência de 
pontos brilhantes correspondentes à clivagem dos vértices dos cristais de diamante de hábito cubo-
octaédrico durante o processo de rodagem/polimento. Ainda com ausência de polimento 
generalizado, assim como de vedação para 0,5 bar, o ensaio progrediu nesta etapa até às 4 horas de 
duração, TAB. 3.3. De referir que neste estágio, o coeficiente de atrito instantâneo apresentou 
maior estabilidade, como se pode constatar na FIG. 3.3, o que levou a presumir que durante o 
decorrer das etapas seguintes se alcançasse o polimento das faces e a vedação. 
Em seguida, procedeu-se à remoção do par de anéis dos respectivos suportes para se proceder 
à avaliação do desgaste. Não foi observada qualquer perda de massa mensurável para uma distância 
de deslizamento total de 27 km (cerca de 6 horas de ensaio). Seguidamente, o par foi recolocado 
nos respectivos suportes e reiniciado o ensaio. No entanto, ocorreu vibração excessiva da máquina 
e bloqueio automático. Várias tentativas de rearranque foram efectuadas sem sucesso. Pelo 
constatado, suspeitou-se da possibilidade de que os anéis tenham ficado descentrados no 
reposicionamento, provocando o desencontro das pistas de desgaste dos dois anéis. Este facto foi 
comprovado por um comparador mecânico montado num torno, que confirmou a existência de 
excentricidades, sobretudo no anel inferior, com desvio de cerca de uma décima de milímetro. 
Assim, o ensaio do par de anéis de vedação 1-SND6 foi terminado na etapa E8. 
As rugosidades obtidas após o ensaio, nos anéis superior e inferior, encontram-se registadas 
na TAB. 3.4. Pode-se constatar para o provete superior rotativo, diminuição significativa do valor 
rugosidade média (Ra=0,039 µm para Ra=0,262 µm no inicio do ensaio), evolução que não se 
verificou no anel inferior. Os valores finais de RZ e Rmáx são também superiores no anel inferior 
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estático. A diferente resposta mecânica dos dois anéis, traduzida sobretudo no evolução da 
superfície do anel rotativo para um grau de polimento superior, é devida ao seu maior grau de 
liberdade de movimento com auto-acomodação mais rápida e eficiente à pista de deslizamento. 
 
 Si3N4  revestido a diamante CVD
Lubrificante: Agua ; Temperatura: Ambiente
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FIG. 3.3: Ensaio tribológico 1-SND6 (par SND6/SND6): µ instantâneo 
 
Podemos observar no gráfico de µ médio em função da distância de deslizamento, FIG. 3.4, 
que este primeiro par de anéis apresentou uma tendência para a diminuição do coeficiente de atrito 
com a evolução das etapas de teste, o que confirma a evolução do grau de polimento do anel 
dinâmico. 
 
  46
 Si3N4 monolítico revestido a diamante CVD
Lubrificante: Agua ; Temperatura: Ambiente
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FIG. 3.4: Ensaio tribológico 1-SND6 (par SND6/SND6): µ médio 
 
A elevada rugosidade inicial (Ra=0,26 µm) da superfície revestida a diamante obtida por 6 
horas impediu a plena vedação dos anéis nas primeiras etapas de deslizamento. As asperidades 
correspondentes aos cristais de diamante em relevo na superfície revestida, têm que ser desgastadas 
por auto-polimento, antes de se poder atingir uma condição PV mínima de vedação.38 Por sua vez, 
não se verificando vedação nas primeiras etapas de ensaio, portanto, correspondentes a trabalho 
com faces novas, tornam-se necessários estágios de polimento do par em envolvente líquida sem 
pressão. Foi obtido um coeficiente de atrito relativamente elevado (µ=0,14), que foi diminuindo 
(para ≈0,07) com as subsequentes etapas de polimento, as mesmas também com água envolvente à 
pressão atmosférica e sob maior carga normal. A aplicação de cargas desta ordem (500 N) ou 
mesmo ligeiramente superiores, tendendo a forçar a acomodação e fecho estabilizado em vedação 
do par, com diminuição do atrito, podem levar a aceleração do polimento e rodagem das faces. 
No teste seguinte com anéis do mesmo tipo, ensaio 2-SND6, utilizaram-se como parâmetros 
iniciais a velocidade de rotação de 750 r.p.m. e carga normal de 750 N, TAB. 3.5. Nestas 
condições, o período de rodagem foi encurtado relativamente ao ensaio 1-SND6, verificando-se 
desde logo nas etapas E1 e E2 um valor reduzido do coeficiente de atrito médio, µ=0,060 a 
µ=0,069. No entanto, observa-se ainda grande oscilação nos seus valores instantâneos, FIG. 3.5, 
sem obtenção da vedação pretendida. 
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O ensaio progrediu por diversas etapas para uma duração total de 118 horas 
(aproximadamente 1500 km), aumentando a velocidade de rotação até às 2000 r.p.m., para valores 
de carga normal aplicada de 500 N e 750 N. Alguns acontecimentos levaram a condições singulares 
em diversas etapas, como por exemplo a E3 que foi executada à velocidade de 500 r.p.m. e carga 
de 500 N. Tal retrocesso dos parâmetros de ensaio é devido ao facto de se ter procedido à remoção 
temporária do provete superior da máquina (mas sem o separar do respectivo suporte), a fim de se 
verificar com um comparador uma eventual ovalização da face de trabalho por desalinhamento 
deste anel rotativo. Também a etapa E6 abortou por vibração excessiva, antes de ter atingido o 
tempo programado para tal. 
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TAB. 3.5: Resultados do ensaio tribológico 2-SND6 (par SND6/SND6). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa)
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E1 0,5 750 1,52 0,75 0,71 1,092 1915,3 0,53 2919,7 2919,7 0,060  
E2 0,5 750 1,52 0,75 0,71 1,092 3897,8 1,61 5955,8 8875,5 0,069  
E3 0,5 500 1,01 0,50 0,46 0,707 995,4 1,89 1011,9 9887,4 0,084  
E4 0,5 750 1,52 0,50 0,46 0,707 995,8 2,17 1521,2 11408,6 0,089  
E5 0,5 750 1,52 0,75 0,71 1,092 1018,8 2,45 1556,5 12965,1 0,058  
E6 0,5 750 1,50 0,75 0,71 1,092 214,8 2,51 324,2 13289,3 0,058  
E7 0,5 750 1,52 0,75 0,71 1,092 1895,8 3,04 2895,9 16185,2 0,057  
E8 0,5 750 1,51 0,75 0,71 1,092 471,2 3,17 713,0 16898,2 0,063  
E9 0,5 750 1,52 1,00 0,96 1,476 77,4 3,19 119,0 17017,2 0,054  
E10 0,5 750 1,52 0,75 0,71 1,092 599,4 3,36 912,7 17929,9 0,049  
E11 0,5 1000 2,02 0,75 0,71 1,092 1883,5 3,88 3821,0 21750,9 0,033  
E12 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 1899,8 4,41 5777,0 27527,9 0,033 0,059 
- - - - - - - - - - - - - 
E20 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 3667,0 12,72 11127,9 118342,2 0,039  
E21 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7283,0 14,74 22090,1 140432,3 0,048  
E22 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7285,5 16,77 22088,7 162521,0 0,048  
E23 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7267,9 18,79 22037,8 184558,8 0,049  
E24 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7269,4 20,81 22033,3 206592,1 0,048  
E25 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7292,2 22,83 22105,6 228697,7 0,041  
E26 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7271,8 24,85 22046,7 250744,4 0,045  
E27 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7270,3 26,87 22050,3 272794,7 0,048  
E28 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7268,7 28,89 22038,6 294833,3 0,047  
E29 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7261,2 30,91 22010,4 316843,7 0,041  
E30 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 7277,9 32,93 22064,6 338908,3 0,049  
E31 0,5 1500 3,00 0,75 0,71 1,092 6484,5 34,73 19416,6 358324,9 0,049  
E32 0,5 1500 3,03 0,75 0,71 1,092 1647,1 35,19 4987,2 363312,1 0,053  
E33 0,5 500 1,01 0,50 0,46 0,707 866,1 35,43 874,0 364186,1 0,100  
E34 0,5 750 1,51 0,75 0,71 1,092 352,3 35,53 533,8 364719,9 0,095  
E35 0,5 1500 2,99 0,75 0,71 1,092 248,5 35,60 744,6 365464,5 0,035  
E36 0,5 2000 4,04 0,50 0,46 0,707 957,1 35,86 3867,5 369332,0 0,039  
E37 0,5 2000 4,04 0,50 0,46 0,707 3644,8 36,87 14793,8 384125,8 0,044  
E38 0,5 2000 4,04 0,50 0,46 0,707 3648,5 37,89 14736,8 398862,6 0,042  
E39 0,5 2000 4,04 0,50 0,46 0,707 3641,8 38,90 14721,5 413584,1 0,052  
E40 0,5 2000 4,04 0,75 0,71 1.092 1421,8 39,29 5728,8 419312,9 0,051 0,050 
- - - - - - - - - - - - - 
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Legenda: PL - pressão de líquido; w - velocidade de rotação; V - velocidade linear; Nt - carga normal total; 
Nef - carga normal efectiva; Pef  - pressão efectiva; t - tempo; Li - distância de deslizamento; µi - coeficiente 
de atrito instantâneo. 
 
 
 
 
 
 
 
Legenda: Ra - rugosidade média; Rz - altura a 10 pontos; Rmáx - rugosidade máxima. 
 
TAB. 3.5: Resultados do ensaio tribológico 2-SND6 (par SND6/SND6). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa)
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E60 0,5 2000 4,04 0,50 0,46 0,707 7246,4 61,95 29278,7 748922,8 0,044  
E61 0,5 2000 4,04 0,50 0,46 0,707 7246,4 63,97 29284,6 778207,4 0,049  
E62 0,5 2000 4,05 0,50 0,46 0,707 7256,9 65,98 29356,7 807561,1 0,052  
E63 0,5 2000 4,04 0,50 0,46 0,707 2750,3 66,75 11094,1 818655,2 0,043  
E64 0,5 2000 4,04 0,50 0,46 0,707 7262,8 68,76 29357,9 848013,1 0,067  
E65 0,5 2000 4,05 0,50 0,46 0,707 14429,8 72,77 58445,7 906458,8 0,058  
E66 0,5 2000 3,97 0,50 0,46 0,707 186,0 72,82 739,3 907198,1 0,065 0,054
- - - - - - - - - - - - - 
E70 0,5 2000 4,05 0,50 0,46 0,707 14425,7 88,85 58497,6 1141136,0 0,051  
E71 0,5 2000 4,05 0,50 0,46 0,707 14426,3 92,86 58476,9 1199612,9 0,050  
E72 0,5 2000 4,05 0,50 0,46 0,707 28765,2 100,85 116830,1 1316443,0 0,054  
E73 0,5 2000 4,05 0,50 0,46 0,707 14424,0 104,86 58473,4 1374916,4 0,055  
E74 0,5 2000 4,05 0,50 0,46 0,707 14449,1 108,87 58608,4 1433524,8 0,056  
E75 0,5 2000 4,05 0,50 0,46 0,707 32676,4 117,95 132636,7 1566161,5 0,054  
E76 0,5 2000 4,02 0,50 0,46 0,707 565,5 118,11 2272,8 1568434,3 0,046 0,052
TAB. 3.6: Valores de rugosidade após o ensaio 2-SND6 (par SND6/SND6). 
Anel Superior Ra Rz Rmáx Anel Inferior Ra Rz Rmáx 
Média (µm) 0,206 1,41 2,07 Média (µm) 0,448 2,99 4,99 
Desvio Padrão 0,028 0,28 0,85 Desvio Padrão 0,050 0,41 2,05 
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A etapa E7 foi concluída no intervalo de tempo programado de 1800 segundos, apresentando 
um coeficiente de atrito de µ=0,057, registando-se apenas uma ligeira fuga do líquido sob pressão. 
Na etapa E8, verificou-se vibração excessiva do equipamento durante o ensaio, bem como um 
aumento do coeficiente de atrito para µ=0,063, o que teve consequência na interrupção automática 
do ensaio. Numa tentativa de estabilização do ensaio, procedeu-se ao aumento da carga normal 
para 1000 N, o que não resultou, pois ao ser atingido o referido valor de carga normal, durante a 
etapa E9, a máquina volta novamente a bloquear por vibração excessiva, presenciando-se pancadas 
contínuas em regime de vibração. Seguidamente, em E11, voltou-se à carga normal aplicada de 750 
N, mas para uma velocidade de rotação de 1000 r.p.m., diminuindo as instabilidades, FIG. 3.5, e, 
sobretudo, baixando consideravelmente o coeficiente de atrito para µ=0,033. Também as fugas de 
líquido em E11 e E12 tornaram-se praticamente nulas. 
Com o aumento da velocidade de rotação para 1500 r.p.m. a partir da etapa E12, mantendo a 
carga normal aplicada em 750 N, verificou-se um ligeiro aumento da temperatura de contacto nos 
suportes dos anéis, comprovado através de um termómetro colocado no centro da câmara de fluído 
após ter sido terminada a respectiva etapa do ensaio, onde se verificou aquecimento do liquido a 
≈45 ºC. Com estes parâmetros de teste, o atrito entre as faces de trabalho foi progredindo 
gradualmente no sentido ascendente até à etapa E32, indicando não ser possível a estabilização de 
funcionamento do par de anéis. Algumas interrupções automáticas foram registadas ao longo do 
decorrer das etapas E13 até à E19, assim como elevados valores de coeficiente de atrito 
instantâneo, pelo que foram retiradas da tabela de resultados, TAB. 3.5. No final da etapa E32 deu-
se uma pancada forte (e única) com bloqueio automático do sistema. O aquecimento do líquido e 
dos suportes dos anéis era elevada, tendo sido medidos 55 ºC na água. 
Após este acidente, as etapas E33 e E34 serviram para reajustar a condição superficial das 
pistas de trabalho dos anéis, procedendo-se então ao aumento da velocidade do ensaio para 2000 
r.p.m. (a partir de E36), a qual se manteve até ao final do ensaio tribológico deste par de anéis. 
Também a esta referida velocidade de rotação, a máquina de ensaio por vezes não completou 
determinadas etapas, passando a bloqueio automático. O aumento da temperatura do fluido, como 
resultado do aumento da temperatura de contacto dado o incremento da velocidade relativa de 
deslizamento, reflectiu-se no valor do coeficiente de atrito, verificando-se uma tendência para o 
aumento progressivo deste parâmetro. Este comportamento pode ser explicado pela vaporização 
pontual do líquido interfacial no contacto entre asperidades, resultando na rotura do filme 
lubrificante. 
O referido aumento de temperatura em simultâneo com a necessidade de se carregar 
suficientemente o contacto por forma a continuar o polimento do par e se atingir vedação, levam a 
um compromisso de ligeira diminuição de carga. Optou-se por 0,5 kN a partir da etapa E36, carga 
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que conduziu às etapas E36, E37 e E38, não completamente estanques mas estáveis e totalmente 
realizadas para o tempo programado. Na E40, a nova tentativa de aumento de carga conduziu a 
excessiva vibração com bloqueio automático. 
Múltiplas etapas (E41 até E59) foram seguidamente realizadas, apresentando-se o par estável 
para 0,5 kN e não deslizando a carregamentos superiores. Por outro lado, a aplicação de cargas 
inferiores (≤0,45 kN) conduziu a vazamento exagerado, obrigando ao corte da pressão no fluido, 
que, reciprocamente, incrementou a perda da camada lubrificante interfacial, aumentando o 
contacto directo e o coeficiente de atrito, resultando repentinas vibrações com paragem automática 
do sistema. 
A partir da etapa E60 optou-se por estabilizar a carga em 0,5 kN, com funcionamento estável 
e vazamento decrescente. Os valores instantâneos de µ da etapa E74 são graficamente registados na 
figura FIG. 3.5, corroborando que nesta fase do ensaio a etapa de rodagem/polimento foi alcançada 
assim como o coeficiente de atrito evoluiu para a estacionariedade, embora com ligeira evolução 
crescente associada ao aumento da temperatura de contacto. Pode ainda observar-se no gráfico de µ 
médio em função da distância de deslizamento, FIG. 3.6, que o coeficiente de atrito para as 
diversas etapas se apresentam em torno de um valor médio de µ=0,05. Esta condição foi assegurada 
pela presença de uma fina camada de água que induz um regime de lubrificação limite.38  
O aumento de temperatura nas últimas etapas levou à perda total do efeito lubrificante do 
filme interfacial. No final do ensaio, a vibração e a temperatura do líquido eram extremamente 
elevadas, atingindo-se temperaturas de 89 ºC no interior da câmara sob pressão, acabando por 
ocorrer a gripagem das faces de trabalho. 
As rugosidades obtidas após o ensaio, nos anéis superior e inferior, encontram-se registadas 
na TAB. 3.6. A gripagem causou um aumento nos valores das rugosidades em ambas as faces de 
trabalho, face à diminuição de rugosidade que já se estava a verificar na sequência do polimento 
auto-induzido pelo par. À semelhança do ensaio anterior 1-SND6, verificou-se o início do 
polimento pelas mesmas zonas discretas, com a existência de pontos brilhantes correspondentes à 
clivagem dos vértices dos cristais de diamante de hábito cubo-octaédrico durante o processo de 
rodagem/polimento e até à gripagem, ou pelo menos até ao inicio da instabilidade (perda de 
acomodação e funcionamento continuo, mesmo que sem vedação). Após a gripagem, o auto-
polimento em curso durante o ensaio, apenas se manifesta em pequenas áreas das faces de trabalho. 
Estas áreas polidas ou mesmo super-polidas, sendo muito reduzidas, não permitem determinar a 
sua rugosidade pela via utilizada, correspondendo os valores da TAB. 3.6 às zonas maioritárias de 
gripagem. 
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FIG. 3.5: Ensaio tribológico 2-SND6 (par SND6/SND6): µ instantâneo 
0,00
0,05
0,10
0,15
0,20
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
L (km)
µ
ETAPA 1 a 76
Linear (ETAPA 1 a 76)
Si3N4 monolítico revestido a diamante CVD
Lubrificante: Agua ; Temperatura: Ambiente
 
FIG. 3.6: Ensaio tribológico 2-SND6 (par SND6/SND6): µ médio 
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Numa tentativa de melhor compreender o comportamento deste par de anéis vedantes, mais 
propriamente o sucedido em algumas etapas realizadas, efectuou-se a análise microscópica SEM às 
faces de trabalho após a última etapa do ensaio, E76. Nos anéis testados, a pista inferior de trabalho 
(de deslizamento) é perfeitamente delimitada por uma orla interior e outra exterior, ambas super-
polidas e a envolverem uma zona menos polida, como representado esquematicamente na FIG. 3.7. 
 
 
FIG. 3.7: Representação esquemática da face de trabalho e das orlas do anel 
inferior, após o ensaio 2-SND6 (par SND6/SND6) 
 
A morfologia relativa a zonas representativas da pista de trabalho do anel inferior após o 
ensaio 2-SND6 é reunida no conjunto de fotomicrografias apresentado na FIG. 3.8. A FIG. 3.8a e 
FIG. 3.8b mostram o aspecto da face de deslizamento nas orlas exteriores super-polidas. Nestas 
orlas, apesar de se verificar o polimento, não se identificam os limites do grão de diamante, 
surgindo arrancamentos descontínuos do revestimento. 
Devido ao efeito de bordo que ocorre durante o processo de deposição CVD85 as orlas 
exteriores do contra-anel superior rotativo ficam ligeiramente altas relativamente à restante 
superfície, formando lábios de entrada e saída da pista de trabalho. Tornam-se rapidamente planas 
(polidas) por atrito e desgaste contra o anel inferior estático, justificando as referidas orlas neste 
anel, FIG. 3.7, que promovem o bloqueio à fuga do líquido sob pressão. As elevadas tensões locais 
nesta pequena área de contacto são responsáveis pela destruição progressiva do anel inferior dentro 
destas zonas bem-polidas, onde se verifica o referido arrancamento do revestimento, FIG. 3.8b. 
orla fina interior super - polida 
orla interior opaca (rugosa) 
orla fina exterior super - polida 
pista de trabalho 
face total de 
revestimento 
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O interior da pista do anel inferior, de textura não tão brilhante (opaca) apresenta-se menos 
polido: é perceptível a direcção de deslizamento, FIG. 3.8c, apresentando, a maior ampliação, 
zonas preservadas, FIG. 3.8d e FIG. 3.8e, com o diamante recoberto por resíduos finos dispersos, e 
zonas com fractura, FIG. 3.8f. Estas zonas resultam cada uma de sub-pistas dentro da referida orla 
interior opaca, onde as regiões de fractura se mostram mais alongadas que os arrancamentos 
discretos das orlas super-polidas. 
 
FIG. 3.8: Fotomicrografias SEM do ensaio 2-SND6 – anel inferior: orla super-polida (a e b); orla 
interior opaca (direcção de deslizamento, c; zonas preservadas, d e e, e fracturas localizadas, f) 
b) 
d) c) 
e) f) 
a) 
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A FIG. 3.9 apresenta uma representação esquemática da face de trabalho do anel superior, 
após o ensaio 2-SND6. 
 
 
FIG. 3.9: Representação esquemática da face de trabalho do anel superior, após o 
ensaio 2-SND6 (par SND6/SND6) 
 
As fotomicrografias observadas na face de trabalho do anel superior são apresentadas na 
figura FIG. 3.10. Neste anel e para toda a distância percorrida de 1568 km (118 h), predominam 
ainda as zonas com o topo do diamante pouco afectado (FIG. 3.10a e FIG. 3.10b). A transição para 
áreas discretas super-polidas faz-se com um aumento gradual do polimento, das FIG. 3.10c e FIG. 
3.10d, para as FIG. 3.10e e FIG. 3.10f. 
 
 
a) c) 
face revestida 
 e de trabalho 
pequenas àreas discretas com 
super – polimento 
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FIG. 3.10: Fotomicrografias SEM do ensaio 2-SND6 - anel superior: zonas em polimento com 
clivagem crescente dos vértices dos cristais de diamante (a e b para c e d, respectivamente); 
zonas super-polidas (e e f) 
 
No anel superior rotativo verifica-se uma maior preservação da face de trabalho, patente, por 
um lado, nas menores rugosidades finais, TAB. 3.6, e por outro na ausência de zonas com 
arrancamentos ou fractura como se verificou no contra-anel estático. No entanto não se atingiu 
estado estacionário de atrito e de vedação, com a gripagem a inviabilizar o funcionamento do par. 
Nas superfícies verificou-se um comportamento que já era previsível pela resposta do par anterior: 
apesar do anel superior rotativo parecer evoluir positivamente numa fase inicial e intermédia do 
ensaio, o polimento que adquiriu, foi posteriormente revertido para zonas crescentes de gripagem. 
O ensaio 2-SND6 foi um teste de longa duração, mantendo condições similares às finais do 
teste 1-SND6. Por sua vez as tentativas de variação de carga no ensaio 2-SND6 corroboram o 
comportamento do 1-SND6: a ≈4 ms-1 o diamante depositado por 6 horas tem uma carga crítica 
intermédia de ≈0,5 kN para rodagem; cargas inferiores anulam a capacidade vedante e o aumento 
exagerado do atrito em meio liquido à pressão atmosférica, com bloqueio do deslizamento; cargas 
superiores promovem o fecho vedante, que é acompanhado por um gradual aumento de 
d) b) 
e) f) 
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temperatura conduzindo a igual efeito instável e falha do sistema. Optou-se por continuar os testes 
tribológicos com o polimento em rodagem do grão mais fino de diamante obtido por 2 horas. 
 
3.2.2. Par homólogo de anéis com recobrimento de 2 horas 
3.2.2.1. Ensaio de vedação 
 
Face à prolongada rodagem verificada no teste anterior (revestimento de diamante CVD por 
6 horas), com gripagem na tentativa de imposição de um carregamento às faces que garantisse a 
vedação, e também face ao pressuposto deste trabalho de estudar um revestimento de grão mais 
fino, um novo par de anéis de nitreto de silício revestido a diamante por 2 horas foi submetido ao 
ensaio de vedação (1-SND2). Os resultados são apresentados na TAB. 3.7. As rugosidades finais 
das pistas de trabalho do anel superior rotativo e do anel inferior estático, são apresentadas na TAB. 
3.9. e TAB. 3.8, respectivamente. 
Este ensaio foi realizado à semelhança dos anteriores: sob aplicação de carga normal 
progressiva que permitisse uma rodagem eficaz até ao estabelecimento de condições de 
estacionariedade de atrito em plena vedação, com simultânea aplicação (e determinação) da carga 
mínima de plena estanquicidade. 
O ensaio teve início com carga normal de 300 N e uma velocidade de 500 r.p.m.. Após a 
conclusão da etapa E3, as faces de trabalho apresentavam já alguns indícios visíveis de polimento, 
com zonas espelhadas localizadas. Seguidamente a etapa E4 foi programada para um aumento de 
velocidade e de carga normal de forma a estabilizar o comportamento do par, que apresentava 
vibrações periódicas, apesar de ligeiras. Com a referida actualização daqueles parâmetros, a fuga 
do fluído que então se vinha a verificar desde o início deste ensaio, tornou-se significativamente 
menor e o coeficiente de atrito reduziu para µ=0,044. As etapas seguintes, E5, E6 e E7 foram 
completadas com sucesso, em condições de estanquicidade, sem vibrações no par. A etapa E8, 
embora realizada com os mesmos parâmetros das etapas antecedentes, foi interrompida 
automaticamente por vibração excessiva da máquina. As etapas seguintes E9, E10 e E11 foram 
igualmente completadas com sucesso. 
Podemos observar no gráfico de atrito instantâneo da figura, FIG. 3.11, algumas etapas de 
rodagem (E3, E5 e E7) evoluindo para a estabilização do coeficiente de atrito (E10). Da mesma 
forma, o gráfico da figura FIG. 3.12, que apresenta o comportamento do µ médio, permite observar 
uma oscilação mínima entre as sucessivas etapas, até ao fim da rodagem, e a linha de tendência, 
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reforçando a observação apontada para o comportamento do coeficiente de atrito, no sentido da sua 
estabilização. 
Tendo como referência os parâmetros do ensaio, e sendo a fuga do líquido inexistente, 
optou-se por aumentar a pressão do líquido de contacto para 0,7 bar desde a etapa E12 até à etapa 
E15, em busca de novas condições de vedação. Nesta fase de ensaio verificou-se uma ligeira fuga, 
mas que já se apresentou menor relativamente à obtida nas primeiras etapas deste ensaio, 
consequência da progressão do polimento em rodagem. Seguidamente, a etapa E16 foi realizada 
para um aumento de pressão de líquido para 1 bar. Tal resultou numa ligeira fuga, a qual, nas 
etapas seguintes, E17 e E18, se reduziu para algumas gotas. 
Ao encontro do objectivo deste ensaio, reforçando-se a meta da optimização do PV mínimo 
de vedação, procedeu-se ao aumento da carga normal para 490 N, mantendo a velocidade 
anteriormente programada de 1000 r.p.m. e aumentado a pressão do líquido para 2 bar. Com estes 
parâmetros verificou-se ligeira fuga durante o decorrer das etapas E20, E21 e E22. Este 
comportamento era expectável, pois o aumento da pressão do fluído de trabalho promove o 
afastamento das superfícies de contacto dos anéis. Assim, sem uma auto-acomodação (auto-
polimento) do próprio sistema mantendo estas condições de carga e velocidade, optou-se por 
aumentar a carga normal para 500 N. Tal, no decorrer das etapas E23 até à etapa E27, apresentou 
reflexo numa significativa diminuição da fuga, que se anulou para 510 N, a partir da etapa E28, 
entrando o sistema em estado estacionário até ao fim do ensaio, que no seu total atingiu 3300 km 
(aproximadamente 280 h). 
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TAB. 3.7: Resultados do ensaio tribológico 1-SND2 (par SND2/SND2). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa)
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E1 0,5 500 1,01 0,30 0,26 0,390 353,0 0,10 361,1 361,1 0,054  
E2 0,5 500 1,01 0,30 0,26 0,390 939,5 0,36 950,7 1311,8 0,069  
E3 0,5 500 1,01 0,40 0,36 0,540 1858,6 0,88 1881,6 3193,4 0,051  
E4 0,5 750 1,52 0,40 0,36 0,540 3662,6 1,89 5565,2 8758,6 0,044  
E5 0,5 750 1,52 0,40 0,36 0,540 7270,7 3,91 11042,0 1980,6 0,042  
E6 0,5 750 1,52 0,40 0,36 0,540 7261,1 5,93 11024,6 30825,2 0,038  
E7 0,5 750 1,52 0,40 0,36 0,540 14451,4 9,94 21983,3 52808,5 0,057  
E8 0,5 750 1,52 0,40 0,36 0,540 1146,2 10,26 1742,1 54550,6 0,064  
E9 0,5 1000 2,02 0,40 0,36 0,540 14441,4 14,27 29263,3 83813,9 0,055  
E10 0,5 1000 2,02 0,40 0,36 0,540 28781,2 22,27 58380,8 142194,7 0,053  
E11 0,5 1000 2,02 0,40 0,36 0,540 28776,3 30,26 58376,0 200570,7 0,047  
E12 0,7 1000 2,02 0,40 0,34 0,516 14410,7 34,26 29202,5 229773,2 0,048  
E13 0,7 1000 2,02 0,40 0,34 0,516 28783,4 42,26 58396,8 288170,0 0,050  
E14 0,7 1000 2,02 0,40 0,34 0,516 28777,5 50,25 58383,3 346553,3 0,048  
E15 0,7 1000 2,02 0,40 0,34 0,516 28798,5 58,25 58446,4 404999,7 0,051  
E16 1 1000 2,02 0,40 0,32 0,479 28775,5 66,25 55223,1 460222,8 0,051  
E17 1 1000 2,02 0,40 0,32 0,479 28770,5 74,24 58387,7 518610,5 0,054  
E18 1 1000 2,02 0,40 0,32 0,479 28775,0 82,23 58379,3 576989,8 0,053  
E19 2 1000 2,02 0,48 0,32 0,479 1895,2 82,76 3845,8 580835,6 0,041  
E20 2 1000 2,02 0,49 0,33 0,494 29010,2 90,82 58870,5 639706,1 0,050  
E21 2 1000 2,02 0,50 0,34 0,509 28791,0 98,81 58433,3 698139,4 0,046  
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TAB. 3.7: Resultados do ensaio tribológico 1-SND2 (par SND2/SND2). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa)
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E22 2 1000 2,02 0,50 0,34 0,509 28792,6 106,81 58451,8 756591,2 0,046  
E23 2 2000 4,04 0,50 0,34 0,509 7250,1 108,83 31541,4 788132,6 0,037  
E24 2 2000 4,04 0,50 0,34 0,509 28762,7 116,82 116655,9 904788,5 0,039  
E25 2 2000 4,04 0,50 0,34 0,509 28766,4 124,81 116646,1 1021434,6 0,039  
E26 2 2000 4,04 0,50 0,34 0,509 28766,0 132,80 116644,8 1138079,4 0,039  
E27 2 2000 4,04 0,50 0,34 0,509 28766,2 140,79 118303,1 1256382,5 0,040  
E28 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 7256,2 142,80 29304,0 1285686,5 0,044  
E29 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 7250,7 144,82 29287,9 1314974,4 0,057  
E30 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 7268,1 146,84 29344,5 1344318,9 0,055 0,049 
E31 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 28774,6 154,83 116637,8 1460956,7 0,055  
E32 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 28771,8 162,82 118290,8 1579247,5 0,061  
E33 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 28770,2 170,81 116643,7 1695891,2 0,052  
E34 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 28778,4 178,81 116691,9 1812583,1 0,053  
E35 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28769,5 186,80 118289,0 1930872,1 0,049  
E36 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28772,0 194,79 116708,3 2047580,4 0,050  
E37 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28783,3 202,79 116773,4 2164353,8 0,049  
E38 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28773,5 210,78 116712,0 2281065,8 0,040  
E39 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28776,8 218,77 116722,4 2397788,2 0,041  
E40 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28770,0 226,76 118289,3 2516077,5 0,039  
E41 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28771,5 234,76 116726,2 2632803,7 0,039  
E42 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28768,8 242,75 116710,5 2749514,2 0,043  
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Legenda: PL - pressão de líquido; w - velocidade de rotação; V - velocidade linear; Nt - carga normal total; Nef - 
carga normal efectiva; Pef  - pressão efectiva; t - tempo; Li - distância de deslizamento; µi - coeficiente de atrito 
instantâneo. 
 
 
 
 
 
 
Legenda: Ra - rugosidade média; Rz - altura a 10 pontos; Rmáx - rugosidade máxima. 
 
 
 
 
 
Legenda: Ra - rugosidade média; Rz - altura a 10 pontos; Rmáx - rugosidade máxima. 
TAB. 3.7: Resultados do ensaio tribológico 1-SND2 (par SND2/SND2). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa)
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E43 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28776,2 250,74 116760,5 2866274,7 0,042  
E44 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28775,7 258,74 116735,3 2983010,0 0,040  
E45 2 2000 4,05 0,51 0,35 0,524 28801,6 266,74 116841,5 3099851,5 0,038  
E46 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 28784,5 274,73 116717,8 3216569,3 0,043  
E47 2 2000 4,04 0,51 0,35 0,524 28773,2 282,73 118315,8 3334885,1 0,046 0,046 
TAB. 3.8: Valores de rugosidade após o ensaio 1-SND2 (par SND2/SND2): anel inferior 
Super-polim/ Ra Rz Rmáx Polimento Ra Rz Rmáx 
Média (µm) 0,009 0,07 0,10 Média (µm) 0,027 0,18 0,25 
Desvio Padrão 0,001 0,02 0,02 Desvio Padrão 0,002 0,05 0,11 
TAB. 3.9: Valores de rugosidade após o ensaio 1-SND2 (par SND2/SND2): anel superior 
Polimento Ra RZ Rmáx Polimento + 
Singularidades
RA Rz Rmáx 
Média (µm) 0,016 0,11 0,14 Média (µm) 0,033 0,21 0,36 
Desvio Padrão 0,001 0,03 0,04 Desvio Padrão 0,005 0,19 0,28 
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FIG. 3.11: Ensaio tribológico 1-SND2 (par SND2/SND2): µ instantâneo – rodagem 
Si3N4 monolítico revestido a diamante CVD
Lubrificante: Agua ; Temperatura: Ambiente
Líquido sob pressão
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FIG. 3.12: Ensaio tribológico 1-SND2 (par SND2/SND2): µ médio – rodagem 
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Podemos observar no gráfico de µ instantâneo em função da distância de deslizamento, FIG. 
3.13, a estabilidade em atrito do comportamento tribológico, que se traduz na tendência à 
horizontalidade da fase pós-rodagem, observada pelo gráfico da FIG. 3.14, mesmo que tal só se 
possa considerar com rigor a partir da E30. 
 
Si3N4 monolítico revestido a diamante CVD
Lubrificante: Agua ; Temperatura: Ambiente
Líquido sob pressão
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FIG. 3.13: Ensaio tribológico 1-SND2 (par SND2/SND2): µ instantâneo – estabilização 
 
  64
0,00
0,05
0,10
0,15
0,20
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
L (km)
µ
ETAPA 11 a 47
Linear (ETAPA 11 a 47)
Si3N4 monolítico revestido a diamante CVD
Lubrificante: Agua ; Temperatura: Ambiente
Líquido sob pressão
 
FIG. 3.14: Ensaio tribológico 1-SND2 (par SND2/SND2): µ médio – estabilização 
 
De referir que o cálculo da carga externa a aplicar para a vedação de 2 bar de pressão de 
fluido, considerando a área interna da câmara vedante (correspondente ao diâmetro interno da face 
de trabalho, e onde se induz uma força de abertura), resulta num valor de 295 N. Tendo em conta a 
componente dinâmica do teste, originando, por rotação, forças centrifugas na camada lubrificante e 
vedante interfacial, este valor será superior, explicando o diferencial para 510 N. 
Com os parâmetros de 510 N, 2000 r.p.m. e 2 bar, verifica-se um comportamento do par com 
plena vedação em estado estacionário rotativo, com nula vibração, e sem qualquer aumento de 
temperatura, mesmo em estágios longos, programados para análise de efeitos do eventual calor 
gerado por atrito. O auto-polimento gradual das faces oponentes, permitiu a determinação 
laboratorial das condições mínimas, nomeadamente da mínima pressão efectiva interfacial 
(Pef=0,524 MPa) de funcionamento estacionário e vedante destes protótipos. Neste estado resulta 
um coeficiente de atrito médio de 0,046. 
Efectuou-se a análise SEM às superfícies de trabalho após a última etapa realizada no ensaio 
1-SND2. O aspecto das regiões polidas da face de trabalho do anel superior (rotativo) é apresentado 
na figura FIG. 3.15. Constata-se o quase desaparecimento dos limites de grão do diamante. Neste 
anel, mesmo sob baixas ampliações não são perceptíveis direcções de deslizamento (das pistas), 
sendo o polimento uniforme e generalizado. 
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FIG. 3.15: Fotomicrografias SEM do ensaio 1-SND2 – anel superior: polimento em ampliações 
distintas (a e b) 
 
 
Na mesma pista de trabalho existem zonas que apresentam um maior atraso no grau de 
polimento, como se apresenta na FIG. 3.16, onde o grão se apresenta quase intacto. Esta zona é 
localizada nas orlas exterior e interior de saída da pista conforme a representação esquemática da 
FIG. 3.17. Observa-se uma diferença de comportamento relativamente ao apresentado no esquema 
da FIG. 3.9, desaparecendo as zonas discretas de super-polimento que se estenderam 
concentricamente pelo meio da pista de trabalho. 
 
 
FIG. 3.16: Fotomicrografias SEM do ensaio 1-SND2 – anel superior: zonas de saída da pista 
com maior atraso no grau de polimento, e em ampliações distintas (a e b) 
 
 
 
a) b) 
a) b) 
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FIG. 3.17: Representação esquemática da face de trabalho do anel superior do ensaio 1-SND2 
 
Surgem, no entanto, singularidades nesta orla central. Nela podem ser observadas pequenas 
áreas como as da FIG. 3.18, onde se evidencia um misto de polimento extensivo com perda da 
perfeita definição do limite de grão, rodeado por grãos intactos. Tal pode resultar de pequenos 
desníveis na espessura do revestimento crescido. 
 
FIG. 3.18: Fotomicrografias SEM do ensaio 1-SND2 – anel superior: zonas difusas por mistura 
de polimento com grão intacto 
 
 
Dos varrimentos inicialmente efectuados para cálculo das médias de rugosidades, TAB. 3.9., 
após a microscopia SEM e simultânea análise da variação de resultados de medidas, foram 
realizados varrimentos adicionais de modo a ter em maior rigor o efeito das referidas 
pista 
orla interior de entrada da pista 
face de trabalho 
orla exterior de saída da pista orla central polida 
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singularidades na orla central da pista. Separando valores superiores na dispersão de medidas, 
extremos correspondentes às singularidades, resulta a rugosidade média de 0,016 µm 
correspondente ao polimento. O efeito das singularidades acarreta um aumento de Ra para 0,033 
µm. As variações nos valores de Rz e Rmax, TAB. 3.9, acompanham este mesmo comportamento de 
Ra. 
As fotomicrografias observadas na FIG. 3.19, dizem respeito à face de trabalho do anel 
inferior, esta mais uniforme por toda a pista de trabalho. Estas imagens são zonas vizinhas, 
correspondentes a áreas com diamante super-polido, FIG. 3.19a, e menos polido, FIG. 3.19b. Tais 
superfícies individuais são extensas, apresentam-se com variação geometria de fronteira aleatória, 
estando muito próximas (apenas separadas por pequenas zonas mistas de super-
polimento/polimento). As rugosidades correspondentes a estas zonas, TAB. 3.8, corroboram esta 
variação de microestruturas. Para 118 horas de ensaio avança-se para superfícies de elevado grau 
de polimento (Ra ≤ 0,01 µm). 
 
FIG. 3.19: Fotomicrografias SEM do ensaio 1-SND2 – anel inferior: região super-polida (a); 
região menos polida (b) 
 
Refira-se ainda relativamente a este ensaio, 1-SND2, que com os provetes bem limpos em 
banhos prolongados de ultra-sons em álcool e acetona de alto grau de pureza, não se registou 
diminuição de massa, mesmo utilizando uma balança de alta precisão. Para a totalidade do ensaio, 
o desgaste pode por isso ser considerado nulo, o que pode significar, pelo menos para um 
funcionamento vedante estacionário em PV mínimo, um elevado tempo de vida para os 
componentes assim fabricados. 
O comportamento tribológico dos revestimentos SND2 possuindo tamanhos de grão menores 
e baixa rugosidade (Ra=0,15 µm) é bastante melhorado relativamente aos anéis SND638. A plena 
vedação foi atingida para valores aproximados de PV=1 MPa⋅ms-1, mas o coeficiente de atrito 
médio obtido, em condições de regime estacionário, é quase o mesmo referido para os anéis 
revestidos por 6 horas (µ=0,05). Os valor do coeficiente de atrito verificados no ensaio com anéis 
a) b) 
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revestidos por 2 horas foi significativamente menor do que os obtidos para o revestimento mais 
espesso. A superfície do anel inferior ficou com quase toda a área em contacto com o anel superior. 
Ambos os anéis atingiram uma generalizada superfície plana, conduzindo a um excelente 
comportamento tribológico do sistema vedante mecânico.38 O valor final de rugosidade medida nas 
superfícies polidas foi de Ra=0,001 µm. A estabilidade mecânica dos anéis de nitreto de silício 
revestidos a diamante foi francamente exposta pela ausência de vibrações ou picos do valor do 
coeficiente de atrito instantâneo e pela temperatura constante da água internamente retida pelos 
anéis.38 O ensaio 1-SND2 apresentou o efeito do pequeno tamanho de grão de 2 µm e deste modo a 
mais baixa rugosidade de superfície no comportamento tribológico dos vedantes mecânicos 
revestidos a diamante. 
Foi realizado um novo ensaio, 2-SND2, com o principal objectivo de se determinar o limite 
PV máximo de vedação. Este ensaio foi igualmente feito com anéis cerâmicos homólogos de Si3N4 
revestidos com diamante crescido por 2 horas, em teste dinâmico sob pressão de fluído. 
A razão da realização de um novo ensaio, em alternativa à continuação do ensaio anterior, 1-
SND2, após atingida a vedação e estacionariedade, deve-se ao facto de se ter feito a remoção do 
par dos suportes de fixação a fim de se proceder à quantificação da perda de massa e análise 
microestrutural das faces. Em aplicações de campo, este empanques estariam previamente 
maquinados nas faces laterais cilíndricas, e sobretudo calibrados para que por eles passasse um 
veio, que, simultaneamente, os centrava, alinhando as suas pistas de trabalho. Tal situação é mais 
difícil de garantir nos protótipos em ensaio, apenas maquinados nas faces planas de trabalho 
vedante. Optou-se pela utilização de novos provetes, produzidos em iguais condições. O novo 
ensaio 2-SND2 surge como uma repetição do procedimento de 1-SND2 também no sentido da 
reconfirmação dos resultados e da caracterização do par segundo a norma ASTM D3702-9483 que 
abrange os ensaios anel-contra-anel com lubrificação. 
Na TAB. 3.10 são apresentados os resultados do ensaio tribológico 2-SND2. Este ensaio foi 
realizado à semelhança dos ensaios anteriores, isto é, sob a aplicação de carga normal progressiva, 
passando pela fase de rodagem e polimento, de forma a ser atingida a vedação com estabilização do 
coeficiente de atrito, sendo assim encontrado o PV mínimo de vedação. 
O ensaio 2-SND2 iniciou-se com carga normal de 300 N e velocidade de rotação de 500 
r.p.m.. A etapa E1, com a duração apenas de 300 segundos, foi completada com sucesso. Resulta o 
mesmo coeficiente de atrito de arranque do par anterior, ensaio 1-SND2. Ao repetir os mesmos 
parâmetros, com excepção do tempo de duração da etapa, agora de 1800 segundos, etapa E2, 
verificou-se uma ligeira vibração do equipamento, registando-se um aumento considerável do 
coeficiente de atrito de 0,053 para 0,1. Este foi o único valor anormal deste par, conforme se pode 
verificar na TAB. 3.10 ou mesmo no gráfico de µ médio da FIG. 3.21. Podem originar estas 
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ocorrências singulares de rodagem, imperfeições localizadas no plano de polimento das faces de 
trabalho como asperidades locais resultantes do crescimento anormal de grão durante o processo de 
deposição de diamante. 
Procedeu-se ao aumento da carga e da velocidade para 350 N e 750 r.p.m., respectivamente. 
Nesta condições, as etapas E3, E4 e E5 foram assim completadas com sucesso, apresentando-se 
desde logo um comportamento estável, sem vibração e com ligeira fuga. Nas etapas E6 e E7, o 
aumento da carga para 400 N, promoveu o aumento do coeficiente de atrito para 0,060, com 
vazamento considerável. Seguidamente no decorrer das etapas E8 até à etapa E17, onde à 
semelhança do imposto ao ensaio anterior 1-SND2, se manteve 1000 r.p.m a ≈0,4 kN, verificou-se 
uma tendência para a estabilização do coeficiente de atrito, com comportamento estável, embora 
ainda com ligeira fuga. Na etapa E18, mantendo a carga, promoveu-se um aumento de velocidade, 
não repentinamente para 2000 r.p.m. como no teste anterior, mas com uma passagem intermédia 
por 1500 r.p.m., no sentido de verificar a variação da capacidade estanque da camada interfacial 
vedante e lubrificante, por efeitos hidrodinâmicos associados. Neste período de ensaio (E18 a E24), 
não se verificaram alterações significativas de anterior comportamento do par em ensaio. O 
coeficiente de atrito continuou relativamente estável, mas a vedação pretendida não foi ainda 
atingida. Assim, procedeu-se ao aumento de velocidade para 2000 r.p.m., mantendo a mesma carga 
(410 N), desde a etapa E25 até à etapa E34. Verificou-se então um comportamento estável do 
equipamento, vibração nula e redução da fuga de líquido. Tendo em conta que o par possa ainda 
não ter atingido o polimento suficiente para se ter atingido a estacionariedade, o incremento da 
velocidade contribuiu para o efeito hidrodinâmico benéfico do filme interfacial, simultaneamente 
lubrificante e retentor. 
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TAB. 3.10: Resultados do ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa)
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E1 0,5 500 1,01 0,30 0,26 0,396 423,4 0,12 428,9 428,9 0,053  
E2 0,5 500 1,01 0,30 0,26 0,396 1853,5 0,63 1874,4 2303,3 0,100  
E3 0,5 750 1,52 0,35 0,31 0,473 1882,1 1,16 2856,9 5160,2 0,072  
E4 0,5 750 1,52 0,35 0,31 0,473 3679,1 2,18 5602,5 10762,7 0,046  
E5 0,5 1000 2,02 0,35 0,31 0,473 3679,2 3,20 7443,5 18206,2 0,046  
E6 0,5 1000 2,02 0,40 0,36 0,549 3678,0 4,22 7437,1 25643,3 0,059  
E7 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 3663,3 5,24 7402,9 33046,2 0,061  
E8 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 3663,7 6,26 7410,1 40456,3 0,055  
E9 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 3660,5 7,27 7408,4 47864,7 0,038  
E10 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 7269,2 9,29 14701,6 62566,3 0,048  
E11 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 7308,7 11,32 14776,4 77342,7 0,055  
E12 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 7326,7 13,36 14817,4 92160,1 0,041  
E13 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 14434,2 17,37 29250,0 121410,1 0,044  
E14 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 28792,3 25,36 58398,1 179808,2 0,047  
E15 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 28849,6 33,38 58526,7 238334,9 0,047  
E16 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 28781,9 41,37 58383,6 296718,5 0,046  
E17 0,5 1000 2,02 0,41 0,37 0,564 28788,3 49,37 58411,4 355129,9 0,046  
E18 0,5 1500 3,03 0,41 0,37 0,564 10884,4 52,39 33032,4 388162,3 0,048  
E19 0,5 1500 3,03 0,41 0,37 0,564 28802,8 60,39 87619,8 475782,1 0,048  
E20 0,5 1500 3,03 0,41 0,37 0,564 28852,7 68,41 87757,8 563539,9 0,049  
E21 0,5 1500 3,03 0,41 0,37 0,564 28784,6 76,41 87541,4 651081,3 0,050  
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TAB. 3.10: Resultados do ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa) 
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E22 0,5 1500 3,03 0,41 0,37 0,564 28804,5 84,41 87587,2 738668,5 0,051  
E23 0,5 1500 3,03 0,41 0,37 0,564 2987,1 85,25 9059,4 747727,9 0,051  
E24 0,5 1500 3,03 0,41 0,37 0,564 18004,8 90,24 54737,0 802464,9 0,039  
E25 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 14447,4 94,25 58472,2 860937,1 0,045  
E26 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 28786,9 102,25 116703,1 977640,2 0,047  
E27 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 28781,8 110,24 116686,6 1094326,8 0,047  
E28 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 28790,0 118,24 116704,4 1211031,2 0,044  
E29 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 28776,3 126,23 116647,6 1327678,8 0,052  
E30 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 32678,0 135,31 132467,1 1460145,9 0,050  
E31 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 14454,9 139,33 58534,7 1518680,6 0,045  
E32 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 28776,2 147,32 118269,5 1636950,1 0,049  
E33 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 28787,0 155,32 118269,5 1755219,6 0,051  
E34 0,5 2000 4,04 0,41 0,37 0,564 28776,6 163,31 116674,0 1871893,6 0,053  
E35 1 2000 4,04 0,45 0,37 0,564 28790,4 171,31 116726,1 1988619,7 0,054  
E36 1 2000 4,04 0,50 0,42 0,640 28782,1 179,30 118268,1 2106887,8 0,052  
E37 1 2000 4,04 0,51 0,43 0,655 28781,6 187,30 118268,8 2225156,6 0,051  
E38 1 2000 4,04 0,51 0,43 0,655 28780,0 195,29 118269,1 2343425,7 0,050  
E39 1 2000 4,04 0,51 0,43 0,655 28779,8 203,29 118270,4 2461696,1 0,048  
E40 1 2000 4,04 0,51 0,43 0,655 28779,8 211,28 118272,4 2579968,5 0,044  
E41 1 2000 4,04 0,51 0,43 0,655 28780,5 219,27 118266,8 2698235,3 0,045  
E42 1 2000 4,04 0,51 0,43 0,655 28780,8 227,27 116743,1 2814978,4 0,044  
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TAB. 3.10: Resultados do ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa) 
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E43 1 2000 4,05 0,51 0,43 0,655 28776,9 235,26 116744,8 2931723,2 0,044  
E44 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28785,6 243,26 116771,7 3048494,9 0,042  
E45 2 2000 4,05 0,53 0,37 0,562 28788,4 251,25 116771,0 3165265,9 0,037  
E46 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28804,6 259,25 117149,7 3282415,6 0,052  
E47 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 21617,9 265,26 87625,0 3370040,6 0,057  
E48 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28776,4 273,25 116669,2 3486709,8 0,057 0,050 
E49 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28792,8 281,25 116725,0 3603434,8 0,058  
E50 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28781,2 289,23 116712,5 3720147,3 0,060  
E51 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28816,0 297,25 116793,8 3836941,1 0,058  
E52 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28779,7 305,24 116682,7 3953623,8 0,053  
E53 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28792,2 313,24 116709,6 4070333,4 0,052  
E54 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28779,4 321,24 116724,4 4187057,8 0,052  
E55 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28786,6 329,23 116726,6 4303784,4 0,052  
E56 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28786,1 337,23 61453,9 4365238,3 0,056  
E57 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28861,4 345,25 116974,3 4482212,6 0,057  
E58 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 28840,8 353,26 116840,5 4599053,1 0,057  
E59 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 1861,4 353,77 7513,0 4606566,1 0,055  
E60 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 1857,1 354,29 7502,5 4614068,6 0,054  
E61 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 21608,4 360,29 87527,0 4701595,6 0,056  
E62 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 21608,4 360,29 116726,6 4818322,2 0,057  
E63 2 2000 4,04 0,54 0,38 0,578 21608,4 360,29 116603,3 4934925,5 0,057  
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Legenda: PL - pressão de líquido; w - velocidade de rotação; V - velocidade linear; Nt - carga normal total; Nef - 
carga normal efectiva; Pef  - pressão efectiva; t - tempo; Li - distância de deslizamento; µi - coeficiente de atrito 
instantâneo. 
TAB. 3.10: Resultados do ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2). 
N (kN) t L (m) µ Etapa PL 
(bar) 
w 
(r.p.m.)
V 
(m/s) 
Nt Nef 
Pef 
(MPa) 
t (s) ∑t (h) Li ∑Li µi µ 
E64 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 21608,4 360,29 116584,3 5051509,8 0,056  
E65 2 2000 4,04 0,53 0,37 0,562 21608,4 360,29 116616,1 5168125,9 0,057 0,056 
E66 2 2000 4,04 0,56 0,40 0,608 7273,6 394,30 31525,5 5199651,4 0,056  
E67 2 2000 4,04 0,60 0,44 0,669 7274,7 396,32 29357,5 5229008,9 0,056  
E68 2 2000 4,03 0,65 0,49 0,746 3145,9 397,19 12683,6 5241692,5 0,054  
E69 2 2000 4,03 0,65 0,49 0,746 1848,8 397,71 7871,4 5249563,9 0,044  
E70 2 2000 4,04 0,65 0,49 0,746 28771,5 405,70 116584,5 5366148,4 0,050  
E71 2 2000 4,04 0,70 0,54 0,822 7253,9 407,71 29287,8 5395436,2 0,048  
E72 2 2000 4,04 0,72 0,56 0,852 5128,9 409,14 20694,1 5416130,3 0,050  
E73 2 2000 4,04 0,72 0,56 0,852 18020,7 414,14 72997,7 5489128,0 0,047  
E74 2 2000 4,04 0,77 0,61 0,929 3666,9 415,16 15763,8 5504891,8 0,048  
E75 2 2000 4,04 0,78 0,62 0,944 9055,3 417,68 36585,3 5541477,1 0,044  
E76 2 2000 4,04 0,80 0,64 0,975 12435,4 421,13 50293,6 5591770,7 0,044  
E77 2 2000 4,04 0,80 0,64 0,975 7263,2 423,15 29332,0 5621102,7 0,040  
E78 2 2000 4,04 0,82 0,66 1,005 3651,8 424,16 14749,9 5635852,6 0,044  
E79 2 2000 4,04 0,85 0,69 1,051 3656,8 425,18 14758,1 5650610,7 0,043  
E80 2 2000 4,04 0,87 0,71 1,082 3653,3 426,19 14747,8 5665358,5 0,036  
E81 2 2000 4,04 0,87 0,71 1,082 3649,3 427,21 14743,8 5680102,3 0,042 0,047 
E82 2 2000 4,04 0,89 0,73 1,112 3650,3 428,22 14731,3 5694833,6 0,042  
E83 2 2000 4,04 0,94 0,78 1,188 3650,3 429,24 14733,9 5709567,5 0,040  
E84 2 2000 4,03 0,99 0,83 1,265 2865,3 430,03 11553,3 5721120,8 0,045  
E85 2 2000 4,04 0,99 0,83 1,265 2025,6 430,60 8180,4 5729301,2 0,046  
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Saliente-se um ligeiro atraso neste par para completar a rodagem face ao seu equivalente 
anteriormente testado, 1-SND2, não devido a variações no valor do coeficiente de atrito médio, 
mas dado o muito ligeiro vazamento, que, com 163 h de trabalho (cerca de 1870 km, E34), ainda 
não se tinha anulado, mesmo em baixa pressão externa de fluido a vedar (0,5 bar). No par 1-SND2 
apresentou-se a rodagem completa dentro de 147 h (≈1350 km, etapa E30 da TAB. 3.7). 
Apresentam-se no gráfico da FIG. 3.20 as linhas de µ instantâneo de algumas etapas de 
rodagem, como é o caso da etapa E3 e E11, caminhando para a estabilização do coeficiente de 
atrito, conforme se pode verificar durante o decorrer da etapa E28. Da mesma forma, o gráfico da 
figura FIG. 3.21 apresenta a evolução do µ médio, que permite observar uma oscilação mínima 
entre as sucessivas etapas e a linha de tendência, reforçando a observação apontada para o 
comportamento do coeficiente de atrito, no sentido da sua estabilização. 
Nas etapas seguintes (a partir da E35, TAB. 3.10) procedeu-se ao aumento progressivo da 
carga normal aplicada e simultaneamente da pressão de fluido a vedar, mantendo a velocidade de 
2000 r.p.m.. Já a 2 bar e com 530 N (a partir da E44), em etapas longas programadas para 8 horas, 
o vazamento total foi diminuindo, anulando-se a partir da etapa E49, sendo este o início do estado 
dinâmico estacionário vedante. 
O gráfico de µ instantâneo em função da distância de deslizamento, FIG. 3.22, permite a 
comparação do funcionamento em rodagem (etapa E39) e em estado estacionário (E62), 
apresentando-se a primeira menos horizontal. A FIG. 3.23 apresenta a evolução dos valores do 
coeficiente de atrito médio, sendo os últimos (etapas E50 a E62) correspondentes ao estado 
estacionário. 
Neste par atinge-se o PV mínimo de vedação após um estágio de rodagem completa de 273 
horas (aproximadamente 3500 km, fim de E48), com uma mínima pressão efectiva interfacial de 
Pef=0,562 MPa (Nt=530 N) e estabilização do coeficiente de atrito. A partir desta fase o sistema 
funcionou ininterruptamente, sem qualquer anomalia ou vibração, sem aumento de temperatura e 
em plena estanquicidade até à etapa E65, apresentando µ o valor de 0,056, uma média destas 
etapas. Totalizaram-se então ≈87 h de deslizamento em estado estacionário. Esta duração de 
funcionamento situa o par dentro do tempo regulamentado para testes laboratoriais dedicados a 
sistemas ensaiados nesta configuração, 50 h a 4000 h segundo a norma ASTM D3702-94.83 Os 
valores obtidos corroboram os resultados anteriormente registados no ensaio 1-SND2, com ligeira 
diferença entre os valores do coeficiente de atrito médio em estado estacionário (0,046 para 1-
SND2 e 0,056 para 2-SND2). Também se verificou um período de rodagem mais prolongado no 
segundo ensaio como consequência das ligeiras diferenças experimentais impostas nesse teste 
(pressão de fluido e sua variação face a alterações de velocidade e de carga). 
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FIG. 3.20: Ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2): µ instantâneo – rodagem 
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FIG. 3.21: Ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2): µ médio – rodagem 
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FIG. 3.22: Ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2): µ instantâneo – estabilização 
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FIG. 3.23: Ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2): µ médio – estabilização 
 
 
 
 
Estado estacionário 
- - - - - - - - 
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etapas 50 a 62) 
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O ensaio 2-SND2 foi então propositadamente prolongado para determinação do limite 
estacionário máximo PV de vedação do par. Por sucessivos aumentos de carga normal, TAB. 3.10 
a partir da etapa E66, foi atingido o PV máximo de vedação com os parâmetros especificados na 
etapa E84, que, a 2 bar de pressão de liquido, são de ≈990 N de carga aplicada (Pef=1,265 MPa) a 
uma velocidade de 2000 r.p.m.. Em todas estas etapas o comportamento foi estável e estacionário 
com plena vedação. No decorrer de cada etapa, o coeficiente de atrito instantâneo manteve-se sem 
variações significativas e em andamento horizontal, conforme ilustrado na FIG. 3.24 para duas 
etapas deste procedimento. O coeficiente de atrito médio apresentou, no entanto, um decréscimo ao 
longo do processo de determinação do limite PV superior de vedação, FIG. 3.25. Este 
comportamento é resultado da manutenção do regime hidrodinâmico gerado no filme lubrificante 
interfacial, o qual mantém a força de atrito praticamente constante, diminuindo consequentemente 
o coeficiente de atrito. 
Nas última etapas do ensaio (E84 e E85), embora sendo garantida a vedação plena, registou-
se um aumento excessivo de temperatura dos provetes. Na etapa E84 atingiu-se uma temperatura 
final no liquido de aproximadamente 85 ºC, o que originou que a máquina de ensaio não tenha 
concluído o tempo programado para esta etapa, 1 hora, tendo bloqueado por vibração excessiva. A 
temperatura desenvolvida originou vaporização da camada interfacial, conduzindo ao contacto 
directo seco. A última etapa deste ensaio (E85) foi efectuada nas condições da antecedente (E84), 
reconfirmando o continuo aumento de temperatura na envolvente de suporte dos anéis. Desta 
forma, esta etapa foi antecipadamente interrompida para não se atingir novo contacto seco que 
poderia levar à danificação das faces. 
Já nas duas etapas antecedentes, E82 e E83, se tinha constatado um ligeiro aumento da 
temperatura nos suportes no final do ensaio, no entanto sem aquecimento do líquido que se 
manteve a ≈35 ºC. Desta forma consideram-se como limite máximo de serviço destes protótipos 
vedantes as condições da etapa E81, isto é, 870 N de carga norma total (Nef=0,71 kN; Pef=1,064 
MPa), para vedação de 2 bar, a 2000 r.p.m.. Nesta fase do ensaio, corresponde um coeficiente de 
atrito de ≈ 0,042. 
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FIG. 3.24: Ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2): µ instantâneo – estabilizado 
Si3N4 monolítico revestido a diamante CVD
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FIG. 3.25: Ensaio tribológico 2-SND2 (par SND2/SND2): µ médio – decréscimo 
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3.2.2.2. Ensaio a seco 
 
Como fase final da realização experimental, foi realizado um ensaio anel/anel de contacto 
seco, 3-SND2, com o objectivo de determinar o valor do coeficiente de atrito seco. O deslizamento 
a seco não é na verdade o modelo de funcionamento das faces de vedantes mecânicos, mas pode ter 
particular interesse quando se trata de pequenos períodos de deslizamento, como sejam, por 
exemplo, o caso do arranque ou paragem dos sistemas de bombagem, até que o fluido bombeado 
tenha alcançado ou deixando o vedante, permitindo assim a sua lubrificação interfacial. Neste teste 
utilizou-se o par de anéis do ensaio anterior, 2-SND2, beneficiando assim do polimento obtido. Foi 
garantindo o alinhamento das pistas de trabalho dado que não desmontaram os provetes dos 
suportes. Previamente a este ensaio final, teve-se o cuidado de verificar a operacionalidade do 
sistema que tinha trabalhado no limite máximo de PV do par, uma solicitação extrema que poderia 
causar eventuais danos ao par. Assim, realizou-se uma etapa prévia por 30 minutos nas condições 
de PV mínimo para verificação da capacidade vedante e da aptidão das faces. Resultou o mesmo 
comportamento estacionário já descrito para o funcionamento no PV inferior de vedação. 
O ensaio de contacto seco foi iniciado com valores baixos de velocidade de rotação e carga 
normal, respectivamente, 500 r.p.m. (1 ms-1) e 150 N. Quase no fim desta primeira etapa, 
programada para 30 minutos, verificou-se um progressivo aumento de vibração da máquina e um 
ligeiro aquecimento da amostra, com um aumento repentino do valor do coeficiente de atrito, que 
apresentando-se estável na ordem de ≈0,2 subiu, passando acima de 0,3. Na tentativa de contrariar 
o aumento de vibração do par e de estabilizar o coeficiente de atrito do mesmo, foram então 
impostos valores de velocidade e carga normal ainda mais baixos (150 r.p.m. e 50 N). Logo após o 
inicio desta segunda etapa, programada para o mesmo tempo, iniciou-se instabilidade, com 
vibração que aumentou até ao bloqueio automático do equipamento. O coeficiente de atrito 
mostrou-se elevado, acima da unidade. A FIG. 3.26 e a FIG. 3.27 mostram as variações do 
coeficiente de atrito instantâneo destas duas etapas, respectivamente para a etapa 1 e 2. Na etapa 2, 
FIG. 3.27, apesar duma tendência inicial para diminuição do valor de µ no arranque, a variação 
instantânea seguinte progrediu rapidamente no sentido crescente, para um valor extremamente 
elevado de µ ≈ 1,4, acompanhado da referida instabilidade e paragem automática. 
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FIG. 3.26: Ensaio tribológico 3-SND2 (par SND2/SND2): µ instantâneo – atrito seco (etapa 1) 
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FIG. 3.27: Ensaio tribológico 3-SND2 (par SND2/SND2): µ instantâneo – atrito seco (etapa 2) 
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Foram ensaiadas outras combinações de velocidade de rotação e de carga normal, ambas 
variando em gamas baixas (< 500 r.p.m e < 150N). Fizeram-se ainda sucessivos testes de arranque 
com alternância entre as rampas de aplicação de velocidade e de carga. Nenhuma condição garantiu 
um tempo mínimo de funcionamento estável em deslizamento, com sucessivas falhas de arranque 
ou bloqueios automáticos passado pouco tempo após se terem atingido os valores nominais de 
velocidade e de carga. As faces mostravam danificação macroscópica, não fazendo sentido impor 
velocidades e/ou carregamentos superiores aos da primeira etapa, optando-se por terminar o teste. 
Efectuou-se posteriormente a análise microscópica SEM às pistas deste ensaio. Nos provetes 
analisados, quer o anel superior rotativo, quer o inferior estático, identificaram-se zonas diferentes 
nas respectivas pistas de trabalho, conforme a representação esquemática da FIG. 3.28, 
correspondentes a três morfologias distintas, apresentadas nas figuras FIG. 3.29, FIG. 3.30 e FIG. 
3.31. 
Um primeiro tipo de morfologia, inerente à zona M1 da FIG. 3.28, corresponde ao super-
polimento alcançado no ensaio anterior, 2-SND2, que ficou preservado no ensaio a seco. Noutras 
zonas, o brilho desaparece por ocorrer o recobrimento por adesão (“empastelamento”) de resíduos 
ou placas soltas, morfologia do tipo M2. Outra morfologia, M3, corresponde a zonas de 
delaminação do filme com fractura interfacial, sendo estas as zonas de inicio de gripagem do ensaio 
a seco. As zonas M2 e M3 estão aleatoriamente distribuídas pelas pistas, sendo maioritárias face à 
área total do tipo M1. 
 
FIG. 3.28: Representação esquemática da face de trabalho do anel superior após o ensaio 3-SND2 
pista 
super–polimento (M1) 
empastelamentos (M2) 
gripagem (M3) 
face de trabalho 
  82
Na TAB. 3.11 são apresentados os valores de rugosidades medidos em diferentes zonas das 
faces de trabalho após terminado o ensaio de deslizamento seco. 
 
Legenda: Ra - rugosidade média ; Rz - altura a 10 pontos ; Rmáx - rugosidade máxima; - não 
calculado. 
 
A fotomicrografia SEM da FIG. 3.29 permite visualizar duas regiões super-polidas. Na FIG. 
3.29a apresenta-se um exemplo de polimento total e na FIG. 3.29b são ainda perceptíveis algumas 
junções de grão (“vales” entre cristais de diamante). Correspondem às zonas super-polidas, com 
Ra=0,006 µm, TAB. 3.11. Este grau de polimento foi obtido por outros autores após tempos longos 
de deslizamento a seco com pares homólogos de materiais revestidos (Si3N463 ou SiC86) ou por 
polimento directo com pasta de diamante.87 
 
FIG. 3.29: Fotomicrografias SEM do ensaio 3-SND2: super-polimento (a); super-polimento e 
regiões com junções de grão residuais (b) 
 
A morfologia M2 pode ser observada na fotomicrografia SEM da FIG. 3.30 na qual se 
observa, a diferentes ampliações, a adesão ou empastelamento de uma camada quebradiça que 
recobre o filme de diamante. 
 
TAB. 3.11: Valores de rugosidade após o ensaio 3-SND2 (par SND2/SND2): anel superior 
Super 
Polimento 
Ra Rz Rmáx Restantes 
Zonas 
Ra Rz Rmáx 
Média (µm) 0,006 0,05 0,08 Média (µm) 0,01 a 0,51 0,13 a 1,32 0,18 a 2,54 
Desvio Padrão 0,00003 0,001 0,0001 Desvio Padrão - - - 
a) b) 
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FIG. 3.30: Fotomicrografias SEM do ensaio 3-SND2: adesão/empastelamento de uma camada 
quebradiça ou de resíduos soltos sobre o diamante a diferentes ampliações (a e b) 
 
A morfologia M3 corresponde a zonas delaminação do revestimento acompanhada da 
exposição do substrato, como se observa na FIG. 3.31. Na FIG. 3.31a apresenta-se uma baixa 
ampliação da transição entre a zona delaminada e a zona super-polida envolvente. Na FIG. 3.31b 
mostra-se o interior da zona exposta do substrato de Si3N4. Nesta observam-se regiões ainda 
polidas e outras com arrancamentos de grão. O desgaste deste cerâmico origina resíduos soltos que 
acabam por se aglomerar e formar os filmes aderentes ao revestimento de diamante, que se 
observam nas zonas do tipo M2, FIG. 3.30. A ocorrência de delaminação no fim da primeira etapa 
sob uma carga de 150 N encontra-se na mesma ordem de grandeza da carga crítica de adesão (105 
N) encontrada para estes materiais em ensaios laboratoriais esfera/placa.88 Ambos os valores, 
indicadores da adesão do diamante CVD ao substrato de Si3N4 em regime de deslizamento, são 
manifestamente inferiores ao valor encontrado em regime estático pelo ensaio Rockweel (800 N63) 
ao qual correponde um distinto estado de tensão interfacial. 
 
FIG. 3.31: Fotomicrografias SEM do ensaio 3-SND2: transição entre a zona super-polida e a 
zona delaminada, mais clara (a); interior da zona delaminada (b) 
 
 
a) b) 
a) b) 
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A medida distinta das rugosidades típicas das morfologias M2 e M3 é dificultada pela 
indefinição do limite destas zonas. Na TAB. 3.11 apresentam-se apenas intervalos de valores de 
rugosidade medidos nestas regiões sem distinção da correspondente morfologia. Os valores 
obtidos, em particular o Rmáx com duas ordens de grandeza acima do correspondente valor nas 
zonas super-polidas, são um bom indicador da destruição extensiva da superfície inicial.  
A caracterização tribológica a seco destes materiais demonstra a inoperância do sistema na 
ausência de filmes lubrificantes de líquido. Por outro lado, sob as condições de ensaio usadas neste 
trabalho, o diamante CVD não apresenta características de auto-lubrificação por possível 
grafitização local, descritas por outros autores89 durante o deslizamento na presença de líquidos. 
Num trabalho publicado por Hollman e co-autores90 relativo a testes do tipo anel-anel, ambos de 
metal duro revestidos com diamante CVD e em ensaios de deslizamento a seco, é apresentado um 
valor inicial de atrito de 0,05 que progrediu para 0,2 em estado estacionário, igual ao valor obtido em 
estado estacionário no presente trabalho, FIG. 3.26. Este baixo valor é justificado pela saturação das 
ligações do carbono sp3 superficial com átomos de hidrogénio (dangling bonds), tornando o diamante 
superficialmente inerte no estado estacionário de deslizamento. Com o decorrer do ensaio, há uma 
tendência para uma redução gradual das terminações de hidrogénio devido ao calor gerado e aumento 
localizado da temperatura, o que potencia o mecanismo de adesão e o aumento do coeficiente de atrito. 
Os autores90 apontam o mecanismo de fractura interfacial seguida de propagação para o revestimento e 
consequente delaminação como causa principal de falha do sistema. No entanto, não é claro o 
momento da cedência dado que não ocorre variação significativa do coeficiente de atrito associada a 
este tipo de acontecimento. 
 
3.2.3. Condições vedantes dos revestimentos de diamante CVD 
 
Na TAB. 3.12 são reunidas as condições vedantes dos provetes de Si3N4 revestidos a 
diamante com 2 horas de deposição. Não se indicam valores para os provetes depositados durante 6 
horas, dada a respectiva inadequação para a função vedante. 
 
TAB. 3.12: Condições vedantes dos provetes de Si3N4 revestidos a diamante com 2 horas de deposição
N Nef Pef Vef PV µ 
 (kN) (kN) (MPa) (ms-1) (MPa⋅ms-1)  
PV mínimo 0,51 a 0,53 0,35 a 0,37 0,524 a 0,562 4,04 2,12 a 2,27 0,046 a 0,056 
PV máximo 0,87 0,71 1,064 4,04 4,30 0,042 
Legenda: N - carga normal ; Nef - carga normal efectiva ; Pef - pressão efectiva; Vef - velocidade 
efectiva; PV - pressão×velocidade; µ - coeficiente de atrito. 
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Para uma análise critica das condições vedantes obtidas pelos pares de anéis homólogos 
ensaiados no presente trabalho, efectua-se em seguida uma comparação com os valores dos 
mesmos parâmetros obtidos para outros pares de materiais homólogos em escorregamento, 
apresentados no primeiro capitulo desta dissertação na TAB. 1.2. 
No que diz respeito ao produto PV, o intervalo de trabalho presentemente obtido, 
compreendido entre o mínimo de vedação e o máximo de funcionamento estável, abrange valores 
equivalentes aos apresentados na bibliografia (TAB. 1.2) para pares próprios de WC (≈5 MPa⋅ms-1) 
e de carbono grafitizado (≈2 MPa⋅ms-1). No entanto, não atinge as capacidades PV apresentadas 
para o carbono/silício e para o carboneto de silício (≈18 MPa⋅ms-1). Os coeficientes de atrito 
referidos na bibliografia e os presentemente obtidos com diamante CVD são bastante semelhantes, 
superados, no entanto, por alguns pares de WC (µ=0,025-0,034) e do excelente desempenho do 
carboneto de silício quanto a este parâmetro (µ=0,02). 
O regime de desgaste moderado registado na bibliografia para a maioria dos materiais, 
superado apenas pelo carboneto de silício que se revela dentro da gama de desgaste suave (10-9 
mm3N-1m-1), fica no entanto ligeiramente aquém do desgaste não mensurável para o diamante 
CVD, pelo menos para os tempos de teste e distâncias de deslizamento testados. Este 
comportamento ao desgaste terá de ser reconfirmado em serviço para tempos longos, ou seja, para 
atestar um prolongado tempo de vida. Por outro lado, beneficiando de excepcionais estabilidade 
térmica e inércia química, os cerâmicos de Si3N4 revestidos a diamante CVD apresentam-se como 
materiais promissores para aplicações especiais, nomeadamente em ambientes corrosivos e/ou em 
contacto com fluidos que exijam contaminação nula. Acresce nos pares próprios de diamante uma 
combinação moderada de valores de µ e de PV, resultando num menor calor gerado nas superfícies 
durante o tempo total de contacto, de acordo com o parâmetro intensidade da potência de atrito, 
conforme apresentado na EQ. 1.1. 
De referir que são inexistentes na bibliografia resultados para PV e coeficientes µ e Kd a 
partir de ensaios anel-anel de diamante CVD como revestimento para aplicação vedante. Num 
trabalho publicado por Faure e co-autores91 apresenta-se apenas a caracterização final das respectivas 
superfícies de desgaste. Para diversas solicitações, as faces finais estão bastante preservadas, sem 
sinais de danos em plena vedação, corroborando a elevada resistência ao desgaste e tempo de vida 
prolongado apresentada por estes novos materiais. 
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4. CONCLUSÕES E TRABALHO FUTURO 
 
Este trabalho de investigação consistiu no estudo do comportamento tribológico à 
temperatura ambiente de pares de empanques mecânicos de Si3N4 revestidos a diamante CVD, em 
deslizamento homólogo não seco, num auto-regime de lubrificação imposto pelas condições de 
vedação duma câmara pressurizada de água destilada. A determinação dos parâmetros de operação 
em rodagem e em estado estacionário, nomeadamente a determinação do coeficiente de atrito e do 
produto pressão-velocidade (PV) mínimo de vedação e respectivo limite máximo de funcionamento 
estável para estes materiais, e a avaliação simultânea da resistência ao desgaste, constituíram os 
principais objectivos definidos e atingidos neste trabalho. 
Para uma pressão a vedar de 2 bar, o melhor sistema vedante foi alcançado pelo par de anéis 
revestidos a diamante CVD com tamanho de grão mais fino (2 µm), resultante duma deposição 
durante 2 horas, garantido vedação plena para um intervalo PV entre 2,1 e 4,3 MPa⋅ms-1. Este 
sistema foi testado por cerca de 430 horas, correspondendo a uma distância total de deslizamento 
de aproximadamente 5730 km, sem quaisquer eventos indicadores de danificação das superfícies, 
isto é, sem desgaste mensurável. As superfícies sofreram um período de rodagem em auto-
polimento, correspondendo à clivagem dos cristais de diamante emergentes em relevo, observado 
sobretudo antes da plena vedação. O coeficiente de atrito manteve-se reduzido e em regime 
estacionário com um valor de 0,05, à semelhança do que é apresentado na bibliografia para estes 
componentes vedantes fabricados noutros materiais. A ausência de vibrações ou picos instantâneos 
de atrito corroboram o bom comportamento e estabilidade vedante deste novo tribosistema. 
Um maior tempo de deposição (6 horas) resulta num grão mais grosso, que, para as múltiplas 
variantes de teste, com distintas programações de combinações de carregamento e de velocidade, 
não permitiu a auto-rodagem. Nestes revestimentos mais rugosos, resta desenvolver e optimizar 
outros processos de polimento ou mesmo de auto-polimento para posterior teste de vedação, já que 
os filmes são mais espessos e, portanto, tendencialmente mais duráveis. Esta constitui a primeira 
sugestão apontada como trabalho futuro a desenvolver. Noutro extremo, aponta-se a investigação 
futura do comportamento tribológico de protótipos de anéis revestidos a nanodiamante. 
Como vantagem adicional da combinação diamante/Si3N4, refere-se a baixa densidade do 
cerâmico (≈3,2 gcm-3), resultando em vedantes mais leves que os fabricados com materiais 
convencionais, como o WC, com vantagem nas menores perdas de energia por massa inercial, 
sobretudo no anel rotativo. Acresce que o emprego destes materiais revestidos com diamante CVD 
é potencialmente vantajoso em ambientes corrosivos ou quando se exige que os fluidos em 
contacto não se contaminem, dadas as inexcedíveis características de estabilidade térmica e inércia 
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química apresentas pelo diamante. Finalmente, a possibilidade da imposição dum baixo PV de 
funcionamento, próximo do limite inferior aqui determinado, é favorável para a limitação do 
aquecimento do sistema vedante. 
Uma última proposta de trabalho futuro é a abertura de sulcos ou entalhes por laser ou outro 
sistema de maquinagem na face de trabalho, antes de deposição do filme de diamante. Tal auxiliará 
a distribuição do fluído lubrificante até aos pontos de contacto mais distantes, e, ao mesmo tempo, 
permitirá a criação de bolsas de lubrificante que funcionam como micro-reservatórios 
pressurizados separadores das faces. Do ponto de vista analítico, podem ser desenvolvidos métodos 
matemáticos de cálculo do coeficiente de desgaste, sobretudo para a fase de rodagem, à custa da 
determinação do volume perdido por cada grão de diamante que sofre clivagem sucessiva de 
desgaste. A perda de massa dos cristais de diamante de hábito cubo-octaédrico pode ser 
determinada numa aproximação pelas massas correspondentes aos volumes de pirâmides 
equivalentes. 
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